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® Magnetisches Aufzeichnungsmedium 

@ Es wird ein bandartiges magnetisches Aufzeichnungs- 
medium beschrieben, das einen Kunststofftrager mit ei- 
ner darauf aufgebrachten Magnetschicht, umfassend ein 
in einem Binder dispergiertes ferromagnetisches Metall- 
pulver, umfafct, worin die Magnetschicht ein Produkt n 
der Koerzitivkraft He (Oe> innerhalb der Maschinenrich- 
tung des Bandes und des Magnetflusses Om (G em) von 
100 bis 160 aufweist. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium, das einen Kunststoff- 
Trager mil einer darauf aufgebrachten Magnetschicht, umfassend ein in einem Binder dispergiertes feines ferromagneu- 
5 sches Pulver, umfaBt, und das hesonders ausgezeichnete elektromagnetische Eigenschaften und Haltbarkeit besitzt. Ins- 
besondere betrifft die vorliegende Erfindung ein fur Aufzeichnung und Wiedergabe digitaler Signale mit. hoher Dichte 
geeignetes rnagnetisches Aufzeichnungsmedium. 

Magnetische Aufzeichnungsmedien werden weithin verwendet als Audiobander, Videobander, Cornputerbander, 
Computerdisketlen und dgl. Die Dichte eines magnetise hen Aufzeichnungs mediums wurde jahrlich hoher und die Auf- 

10 zeichnungswellenlange kiirzer, und Aufzeichnungssysteme vom analogen bis zum digitalen System wurden diskutiert. 
Ilinsichtlich des Bedarfs fur Aufzeichnungcn mit hoherer Dichte war ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeich- 
nungsmedium, das durch Auftragen einer Dispersion eines ferromagnetischen Pulvers in einem Binder auf einen Trager 
gebildet wird, einem magnelischen Aufzeichnungsfilmmedium, worin die magnetische Aufzeichnungsschicht .eine vaku- 
umabgeschiedene Cobaltlegierung umfaBt, in den elektromagnetischen Eigenschaften wegen der niedrigen Packungs- 

15 dichte eines ferromagnetischen Pulvers unterlegen. Mit der Verbesserung der Leistung ferromagnetischer Pulver und 
dem Fortschritt der Beschichtungstechnik von extrem dunnen Schichten in den vergangenen Jahren wurde jedoch bei- 
nahe das gleiche Niveau der elektromagnetischen Eigenschaften wie in Filmmedien erreicht. Ferner ist ein teilchenhal- 
tiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium hinsichtiich der Produktivitat und der Korrosionsbestandigkeit Oberlegen. 
Solche teilchenhaltigen magnetischen Aufzeichnungsmedien miissen ein hohes Leistungsniveau in unterschiedlichen 

20 Arten von Eigenschaften aufweisen, wie Laufbestandigkeit. und Laufeigenschaft, ebenso wie in den elektromagnetische 
Eigenschaften. D.h., Autiobander fur Ton aufzeichnung/- wiedergabe miissen einen hoheren Grad der Wiedergabefahig- 
keit des originalen Klangs haben. Videobander miissen ausgezeichnele elektromagnetische Eigenschaften haben, wie die 
Fahigkeit zur Wiedergabe des Origin albi Ides. 

Teilchenhaltige magnetische Aufzeichnungsmedien miissen nicht nur solche uberlegenen elektromagnetischen Eigen- 

25 schaften besitzen, sondern ebenfalls eine ausgezeichnele Laufbestandigkeit, wie oben beschrieben. Im allgemeinen wer- 
den ein SchleifmiUel und ein Gleilinillel in in eine Magnetschicht eingearbeitet mil Blick auf das Erreichen von ausge- 
zcichnctcr Laufbestandigkeit. 

Um unter Verwendung eines SchleifmitteLs ausgezeichnete Laufbestandigkeit zu erhalten, sollte jedoch dessen Zug- 
abemenge in einem gewissen MaBe erhoht werden, was zur Reduktion der Packungsdichte des ferromagnetischen Pul- 

30 vers fuhrt. Wenn ein SchleifmiUel mil einem groBen Teilchendurchmesser verwendet wird, um eine ausgezeichnete 
Laufbestandigkeit zu erhalten, neigen die Schleif parti kel femer dazu, ubermaBig auf der Oberflache der Magnetschicht 
hervorzuragen. Entsprechend fiihrt die Verbesserung der Laufbestandigkeit durch ein SchleifmiUel in manchen Fallen 
zur Verschlechterung der elektromagnetischen Eigenschaften. 

Zur Verbesserung der Laufeigenschaft durch das Einarbeiten eines Gleitmittels, wie einer Fettsaure und eines Fett- 

35 saureesters, sollte dessen Zugabemenge erhoht werden. Der Binder neigt jedoch durch die erhohte Menge des Gleitmit- 
tels zur Aushartung, und die Haltbarkeit der Magnetschicht neigt dadurch, erniedrigt zu werden. 

Femer ist es selbstverstandlich, daB der Binder, der eine der Hauptkomponenten der Magnetschicht isL, ebenfalls eine 
wichtige Rolle bei der Verbesserung der Haltbarkeit und der elektromagnetischen Eigenschaften spielt. 

Ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium, dessen Magnetschichtdicke durch Anbringen einer nicht- 

40 magnetischen Schicht zwischen die Magnetschicht und den Trager reduziert wird, ist wohlbekannt. Zum Erreichen noch 
hoherer Aufzeichnungsdichte wurde ein teilchenhaltiges magneu* sches Aufzeichnungsmedium mit einer diinneren Ma- 
gnetschicht, die noch feinere ferromagnetische Metallpul ver enthalt, verlangi. Diese Minimierung der ferromagnetischen 
Metallpulver verursacht eine Emiedrigung der Dispergierbarkeit, was zu einer Verschlechterung der Oberflacheneigen- 
schaften der Magnetschicht und der Verschlechterung der elektromagnetischen Eigenschaften fiihrt, was es schwierig 

45 macht, die Haltbarkeit sicherzustellen. 

Ein Binderharz mit ausgezeichneter Haltbarkeit, worin ein ferromagneti sches Metallpulver und ein nicht-magne- 
tisches Pulver eine ausgezeichnete Dispergierbarkeit besitzen, und das eine mit der Elastizitat (Dehnung) vertragliche 
Harte (d. h. ein hohes Tg und einen hohen Elastizitatsmodul) hat, ist am meisten als Binder fur ein teilchenhaltiges rna- 
gnetisches Aufzeichnungsmedium bevorzugt. 

50 Als Videoband, das fur die digitaie Videokassette (DVC) fur Videorekorder fur Verbraucherzwecke (SD-Spezifika- 
tion) geeignet ist, wird heutzulage ein Band eines magnetischen Aufzeichnungsrnediums in der Praxis eingesetzt, das 
durch eine Vakuumfilmbildungstechnik gebildet wird. Weil ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium, 
das ein ferromagnetisches Metallpulver verwendet, dem Filmmedium hinsichtiich Haltbarkeit und Wirtschaftlichkeit 
uberlegen ist, ist es sehr vorteilhaft, wenn das teilchenhaltige Medium fur Verbraucherzwecke fur DVC eingesetzt wird. 

55 Es gibt jedoch ein Problem darin, daB es sehr schwierig ist, mit dem teilchenhaltigen Medium unverandert zufriedenstel- 
lende elektromagnetische Eigenschaften zu erhalten, insbesondere Uberschreibeigen schaften, selbst wenn ein Binder mit 
ausgezeichneten Eigenschaften wie oben beschrieben verwendet wird. 

Ein Mittel zur Verbesserung der Uberschreibeigenschaften ist, die Koerzitivkraft (He) zu verringem und die Starke der 
Magnetschicht diinn zu machen, aber die bloBe Abnahme von He fuhrt zu einer Abnahme der magnetischen Sattigungs- 

60 fluBdichte <I>m der Magnetschicht, was den Wiedergabeausgangspegel erniedrigt. D.h., zur Verbesserung der Uber- 
schreibeigenschaften ohne Abnahme des Wiedergabeausgangspegels ist es notwendig, die Packungsdichte des in der 
Magnetschicht enthaltenen feinen magnetischen Pulvers durch Reduzierung der Magnetschichtdicke oder Erhohung der 
magnetischen S attigungs fluBdichte 3>m der Magnetschicht durch Verwendung eines magnetischen Pulvers mit einem ho- 
hen Grad der Sattigungsmagnetisierung O s zu erhohen. Wenn jedoch G s des magnetischen Pulvers erhoht wird, werden 

65 die Oberflacheneigenschaften der Magnetschicht durch die Orientierungsstorung des magnetischen Pulvers aufgrund der 
magnetostatischen Wechselwirkung zwischen den magnetischen Pulvern verse hlechlert, und dadurch wird der Aus- 
gangspegel erniedrigt. 

D.h., in dem fur DVC geeigneten teilchenhaltigen Medium wurden bisher noch keine Bedingungen gefunden, unter 
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denen zufriedensleilende Haltbarkeit, Wiedergabeausgangspegel und Tiberschreibeigenschaften konstant erhalten wer- 
den konnen. 

Es ist. ein Ziei der vorliegenden Erfindung, ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium mit hoher Halt- 
barkeit und ausgezeichneten elektromagnetischen Eigenschaften, wie Wiedergabeausgangspegel und tiberschreibeigen- 
schaften, zur Verfugung zu stelien. 

Die vorliegende Erfindung kann ein teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium, insbesondere ein bandar- 
tiges teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium fur DVC (ein bandartiges rnagnetisches Aufzeichnungsme- 
dium wird manchmal einfach als teilchenhaltiges rnagnetisches Aufzeichnungsmedium bezeichnet) zur Verfugung stel- 
ien, das emen nicht -magnetischen (d. h. Kunststorr>Trager mit einer darauf aufgebrachten Magnetschicht, umfassend 
ein in einem Binder dispergiertcs ferromagneusches MetaUpulver, umfaBt, und in dem das magnetische Aufzeichnungs- 
medium die gleichen Uberschreibeigenschaften wie die des Filmmediurns, hohen Ausgangspegel und geringe Rauschei- 
genschaften, hat, worin die Magnetschicht ein Produkt n der Koerzitivkraft He (Oe) innerhaib der Maschinenrichtung 
des Bandes und des MagnetfluR Om (G • cm) von 1 00 bis 1 60 hat. (wobei innerhaib der Maschinenrichtung des Bandes 
die iongitudinale (d. h. Maschinen-) Richtung des Bandes im bandahnlichen teilchenhaltigen magnetischen Aufzeich- 
nungsmedium meint). 

Die vorliegende Erfindung hat das obige Problem durch Festlegen der magnetischen Eigenschaften der Magnetschicht 
innerhaib des bestimmten Bereichs gelost. D.h., die erfindungsgemaBe Magnetschicht erfullt die folgende Gleichung (1): 

n = Hex <E>m= 100 bis 160 (1) 

worin He die Koerziti vkraft innerhaib der Maschinenrichtung in Oe (Oersted)-Einheiten ist, und 4>m der MagnetfluB pro 
Flacheneinheit der Magnetschicht ist, dargestellt durch G • cm als Einheit (G bedeutet Gauss). 

In der vorliegenden Erfindung betragt n 100 bis 160, bevorzugt 110 bis 150 und am meisten bevorzugt 120 bis 140. 
Wenn n gennger als 100 ist, ist der Wiedergabeausgangspegel, insbesondere der Ausgangspegel langer Wellenlange, er- 
medngt, und wenn n 160 ubersteigt, sind die tiberschreibeigenschaften verschlechtert. 

Als Miltel zum Erhalt des in der vorliegenden Erfindung vorgeschriebenen n konnen die Verwendung von ferroina- 
gnctischcn Mctallpulvcm mit spczifischcr Obcrflachc S BErr , gemcssen durch das BET-Vcrfahrcn, und C s innerhaib spc- 
zieiler Bereiche, die Regulierung der Starke der Magnetschicht und die Verwendung von Polyurethanharzen mit einer 
bestimmten Struktur als Binderharz und dgl. als Beispiele genannt werden, aber die Mittel sind nicht darauf beschrankt. 

Die in der vorliegenden Erfindung verwendeten ferrornagnetischen MetaUpulver haben bevorzugt ein S BET von 
30 nrWg bis weniger als 50 m 2 /g, besonders bevorzugt von 35 bis weniger als 50 m 2 /g und speziell bevorzugt von 40 bis 
weniger als 50 nWg, und ein c s von bevorzugt 140 bis 170 emu/g, besonders bevorzugt von 145 bis 170 emu/e und spe- 
ziell bevorzugt von 150 bis 1 70 emu/g. w 

Bevorzugte Polyurethanharze zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung sind Polyurethanharze mit einer cycli- 
schen Struktur und einer Ether-Gruppe, z. B. die durch die Reaktion von kurzkettigen Diolen (d. h. den ersten Diolen) 
mit einer cyclischen Struktur (z. B. mit einer cyclischen Kohlenwasserstoff-Gruppe), langkettigen Diolen (d. h. den 
zweiten Diolen). die eine Ether-Gruppe enthalten. und Diisocyanat erhalten werden. 

Es wird vermutet, daB die cyclische Struktur solcher Polyurethanharze zur Steifigkeit beitragt und die Ether-Gruppe 
zur Flexibility beitragt, so daB als Ergebnis die Loslichkeit verbessert und der Tragheitsradius (Ausdehnung eines Mo- 
lekuls) erhoht ist, was zur Verbesserung der Dispergierbarkeit der obigen Pulver fuhrt, wobei zur gleichen Zeit die Harte 
(d. h. eine hohe Glasubergangsiemperatur Tg und ein hoher Elastizitatsmodul) und die Elastizitat (Dehnung) des Polyu- 
rethanharzes als solchem durch solche Strukturen miteinander vertraglich werden, wodurch die Verbesserune der Halt- 
barkeit erreicht wird. 

Das Polyurethanharz hat bevorzugt 3 bis 20 und besonders bevorzugt 4 bis 5 OH-Gruppen je Molekiil. Wenn die Zahl 
der OH-Gruppen geringer als 3 je Molekiil ist, wird die Festigkeit des aufgetragenen Films erniedrigt, weil die Reaktivi- 
tat mit einem Polyisocyanat-Hartungsmittel erniedrigt wird, und als Ergebnis neigt die Haltbarkeit abzunehmen Wenn 
die Zahl dagegen hoher als 20 ist, wird die Loslichkeit im Losungsmittel erniedrigt, und dadurch neigt die Dispergierbar- 
keit abzunehmen. " & 

Eine Verbindung mit drei oder mehr funktionellen OH-Gruppen kann zur Regulierung des OH-Gruppengehalts des 
Polyurethanharzes verwendet werden. Spezielle Beispiele schlieBen Trimethylolethan, Trimethylolpropan, Trimellithan- 
hydnd, Glycenn, Pentaerythritol, Hexantriol etc. ein. Beispiele dafur schlieBen ferner verzweigte Polyester und Poly- 
etherester mit jeweils drei oder mehr funktionellen OH-Gruppen ein, die aus einer zweibasigen Saure und einer der vor- 
hergehenden Verbindungen als Glykolbestandteil erhalten werden, die als Polyesterpolyol-Ausgangsmaterialien in her- 
kommhehen Verfahren verwendet werden, welche in JP-B-6-64726 offenbart sind (der hier verwendet BegrifF M JP-B n 
meint eine "geprufte japanische PatentveroffentUchung"). Bevorzugt sind diejenigen mit drei OH-Gruppen. Wenn die 
Verbindung vier oder mehr OH-Gruppen besitzt, neigt wahrend der Reaktion Gelbildung aufzutreten. 

Die Polyurethan- Verbindung enthalt bevorzugt wenigstens eine polare Gruppe im Molekiil, ausgewahlt aus -SOM - 
OSO3M, -COOM, -PO3MM', -OPO3MM', -NRR' und -N+RRTrCOO", worin M und M' jeweils ein Wasserstoffatom, ein 
Alkalimetallion, ein Erdalkalimetallion oder ein Ammoniumion darstellen, und R, R' und R" jeweils eine Alkyl-Gruppe 
mit. 1 bis 1 2 Xohlenstoffatomen darstellen. Besonders bevor7.ugt darunter sind -SO3M und -OSO3M Der Gehalt der po- 
laren Gruppe betragt bevorzugt 1 x 10~ 5 bis 2 x 10" 4 Aquivalente/g und besonders bevorzugt 5 x 10~5 bis 1 x 10* 4 Aqui- 
valente/g. Wenn der Gehalt niedriger als 1 x 10~ 5 Aquivalente/g ist, ist die Adsorption des Polyurethanharzes auf ferro- 
magnetischen Pulvern unzureichend, und dadurch wird die Dispergierbarkeit erniedrigt; wenn andererseits der Gehalt 
hoher als 2x10^ Aquivalente/g ist, wird die Loslichkeit des Polyurethanharzes in einem Losungsmittel erniedrigt und 
die Dispergierbarkeit wird verringert. 

Kurzkettige Diole (d. h. die ersten Diole) mit einer cyclischen Struktur bedeuten Diole mit einer gesattigten oder un- 
gesatugten cyclischen Struktur und einem Molekulargewicht von weniger als 500, d. h. Diole mit einer aromatischen 
Oder ahcyclischen Struktur, wie Bisphenol A, dem durch die folgende Forniel (I) dargestellten hydrierten Bisphenol A 
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?ioTe h xa n ndS ? ' Ethylenoxid - und/oder Propylenoxid-Addukte dieser Bisphenole, Cyclohexandimethanol, Cy- 
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45 



HO 




cm 
c 




OH 



(I) 



CH 3 



l^SSSSSS^" Sind ^ FOnnel (D daigeSteUte hydrfene Bis P heno1 A Und Ethylenoxid- und/oder 
Das kurzketuge Diol 1 (d L h. das erste Diol) mil einer cyclischen Struktur wird ausgewahlt aus denjenigen mil einem 
Molekulargewich, von 50 b,s weniger als 500, besonders bevo^ug. von 1 00 his 400 und am meislen bevo^gTvon 100 
bis 300. Wenn das Molekulargewicht nicdriger als 50 is., wird die Magnetschicht sprode und die HaltbarkeitfmiedngT 

mSSSZSL C k 500 °*Z ^ betr3gt (d h " im FaU > wenn das kurzkettige Diol (d. h.2T2E 

Diol) m der vorhegenden Erfindung mcht verwendet wird), wird die Glasubeigangstemperatur Tg der Magnetschicht er- 
medngu und das Polyurethanharz wird zu weich, und als Etgebnis ist die HalTbarLit verechlechtert MagnetSCh ' Cht 

anSL DToir^, Jnl (d M fl S T S ' e D - 0 i } ° ben beschriebenen Wscten Struktur kann in Kombination mit 

™ ™\*™ m Molekukrgewichi von wen.ger als 500 verwendet werden. Spezielle Beispiele davon schlie- 

S^SS VC TTo 0 D r, Ole ei u', Z - B - Eth y le "Slykol, 1,3-Propylendiol, 1,2-lLpylenglykol, 1,4-Butandiol, 
I' a T ^ 'J' 6 -" exand ' 01 - 2 ,2-D,methylpropandiol. 1 .8-Octandiol, 1,9-Nonandiol. Dieihylenglykol und Ethylen- 
oxid- und/oder Propylenoxid-Addukte von N-Diethanolamin gi^uiunacinyien 
Ein aufgelragener Film mil hoher Festigkeit, hohem Tg und hoher Haltbarkeit kann aufgrand der cyclischen Struktur 
rnittpl^^h H U tt ^ erb,nclun g en erhalten werden. Femer kann eine ausgezeichnete Loslichkeit in ei^em Ldsmigs- 
mittel durch die Einfuhrung von verzweigtem CH 3 erhalten werden, urn dadurch eine hohe Dispergierbarkeit zu erhalten 
bcv™?oo blf^' ' ke Tp?;°H E, r"tr Pol * urethanha " b <^ bevorzugt 17 bis 40Gew,% und besonders 
b V , I: 3118 ^ mCdngCr als 17 Gcw - % ist > isl dcr ^fg"rag C nc Film zu wcich. urn aus- 

reichende FesUgkeit zu erhalten, was zur Reduktion der Ruhehaltbarkeit fiihrt. Wenn der Gehalt hoher als 40 Gew -% ist, 

Z d ;5T r d > ,e .^ sh f hk f ,t ln « nem Losungsmittel emiedrigt, und als E^ebnis wird die Dispergierbarkeit des ferroma- 

fh^ot>J e . hell K re f UZ,ert x, Und dadUrCh neigeD die ^^tromagnetischen Eigenschaften abzunehmen, 

ebenso wie die Festigkeit der erhaltenen Magnetschicht emiedrigt ist 

Langketdge Diole (d h.die zweiten Diole) sind Diole mit einem Molekulargewicht von 500 oder mehr, und bevor- 
BifnL™. 2 a \ I! 1 " 6 6 d3V °" SCh l ieBen Eth y leDOxid - u nd/oder PropylenoxiS-Addukte von Bisphenol A, Sydriertes 
n h h ' B, , Sphe ?°^ Und B \ S P' ,eno1 P > Po'ypropylenglykol, Polyethylenglykol und Polytetrinethylenglykol ein 

Die durch die folgende Forniel (H) dargesteUte Verbindung ist besonders bevorzugt. 



HO- CHCH2O 



-R- 



OCH 2 CH-fOH 
1 

X 

m 



R ist wenigstens ein Vertreter aus den nachfolgenden Gruppen: 
__ CH3 CH3 

CHa CH3 



50 



55 



60 



-O- 



In FormelOI) sind n und m jeweils eine Zahl von 3 bis 24, bevorzugt von 3 bis 20 und besonders bevorzugt von 4 bis 
15 Wenn n oder m kleiner als 3 1st, 1st die Urethan-Bindungskonzentration erhoht, und die Loslichkeit in einem Ldsungs- 
mittel 1st reduzier^ der aufgetragene Film ist sprode, und ferner sind die Dispetgierbarkeit und die HaltbarSrSft 
Wenn n oder m grofier als 24 ,st, wird der aufgetragene Film zu weich, und die Ruhehaltbarkeit ist emiedrigt * 

FoSeHOodt SSS el,? 65 " 11 "" ^ (A L ^ ™ d R «~»* durch f °^ d < 
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CHs 

// \JrJ/ X 





(i) 



CH 3 




C¥i3 

C~( Y- (ii) 




CHs 



R wird bcsomlcrv rv\.*/ui:i .lurch 1-ornicl (i) dargestellt. 

Im durch die l orn., I . . , ,r ,-cmwIIu-ii Linjskciligen Diol (d. h. im zweiten Diol) stelltX bevorzugt ein Wasserstoffatom 
oder eine Methyl-Crup^ A c r v *. iMcrv -vv.Mv.ugt eine Methyl-Gruppe. Hierin sind alle X, die durch n oder m in Klam- 
merngesetzl sind. nu is . - 5;, }'!uJ»cn Wcnn z. B. n 2 ist, konnen zwei X-Gruppen Wasserstoffatome oder Methyl- 
Gruppenscim oder itio - /uci \ < .mpivn kann ein Wasserstoffatom und das andere kann eine Methyl-Gruppe sein. 

Weil die in der vnrl.civnk- i rtm.!unL* hinders bevorzugt verwendeten Polyurethanharze eine cyclische Struktur 
haben, konnen sic cine ! imuIcmil'Wcii i.mi ausgezeichnete Haltbarkeit sicherstellen, und sie konnen ferner eine aus- 
gezeichnete Loslichkeil i icvwm I . •miiil-miiiiicI undhoheDispergierbarkeitbesitzen,dasiedieCH 3 -Verzweigungen von 
eingefuhrtein Propylcn Kmi/i m 

Das Gcwichtmiitel ik> M k kuL.reeu ichi i Mw) des langkcttigcn Diols (d. h. des zweiten Diols) betragt 500 bis 5 000. 
Wenn das Gewichismiiicl dev M. .IckuUryeu ichis 5 000 ubersteigl, wird die Festigkeit des aufgetragenen Films ernied- 
rigt, und derFilm wird /u wudi. umliirch als Hrgebnis die Haltbarkeit verringert wird. Deshalb wird das bevorzugte Ge- 
wichtsmittel des Moleku:;irixu ichis /wischen 700 und 3 000 ausgewahlt. 

Der Gehalt. der cine l iihcr-C iruppc enihuhendcn langkettigen Diol-Einheiten betragt bevorzugt 10 bis 50 Gew.-%, be- 
sonders bevorzugt 30 bis 4( i ( Jew .-' ; . bc/ogen auf das Polyurethanharz. Wenn der Gehalt geringer als 10 Gew.-% ist, ist 
die Loslichkeil des Tlar/cs in cincm losungsmittei erniedrigt, was zu einer Reduzierung der Dispergierbarkeit fuhrt 
Wenn der Gehalt andcrcrseiis ^u.lxrr als 50 Gew.-% ist, ist die Festigkeit des aufgetragenen Films erniedrigt und als Er- 
gebnis ist die Haltbarkcil redu/.ien. Der Gehalt der in den langkettigen Diol-Einheiten enthaltenen Ether-Gruppe betragt. 
bevorzugt L0 bis 5,0 rnniol. headers bevorzugt 2,0 bis 4,0 mmol, je Gramm des Polyurethanharzes. Wenn der Gehalt 
niedriger als 1 mmol/g isi. isi die Adsorbierbarkeit. auf magnetischen Pulvern erniedrigt und die Dispergierbarkeit ist re- 
duziert. Wenn der Gehali andcrersciis groBer als 5,0 mmol/g ist, ist die Loslichkeit in einem Losungsmittei reduziert, und 
als Ergebnis ist die Dispergierharkeil verringert. 

Das Zahlenmittel des Molekulargcwichts (Mn) des Polyurethanharzes betragt bevorzugt 18 000 bis 56 000, besonders 
bevorzugt 23 000 bis 34 (XK), und das Gewichtsmittel des Molekulargewichts (Mw) betragt bevorzugt 30000 bis 
100 000, besonders bevor/.ugi 40 000 bis 60 000. Wenn Mn und Mw niedriger als diese Bereiche sind, ist die Festigkeit 
der Magnetschicht redu/ieri unci deshalb die Haltbarkeit reduziert. Wenn sie andererseits groBer als diese Bereiche sind, 
ist die Loslichkeil des Polyureihanharzes in einem Losungsmittei reduziert, und deshalb ist die Dispergierbarkeit redu- 
ziert. 

Die Glasubergangstcnipcralur Tg des Polyurethanharzes betragt 0 bis 200°C, bevorzugt 30 bis 150°C und besonders 
bevorzugt 30 bis 1 30°(\ Wenn Tg niedriger als 0°C ist, ist die Festigkeit der Magnetschicht bei hohen Temperaturen er- 
niedrigt, und als Ergebnts sind die Haltbarkeit und die Lagerungsbestandigkeit erniedrigt. Wenn Tg groBer als 200°C ist, 
ist die Kalanderformbarkeii des Ilarzes erniedrigt, und als Ergebnis sind die elektromagnetischen Eieenschaften ver- 
schlechtert. 

Wenn ein Binder in der Magnelschichi verwendet wird, konnen Harze auf Vinylchlorid-Basis (z. B. ein Vinylchlorid- 
Polymer oder -Copolymer, die Vinylchlorid als wiederkehrende Einheit enthalten) in Kombination mit den obigen Po- 
lyurethanharzen verwendei wcrden. Harze auf Vinylchlorid-Basis, die in Kombination verwendet werden konnen, haben 
bevorzugt emen Polymerisationsgrad von 200 bis 600, speziell bevorzugt von 250 bis 450. Harze auf Vinylchlorid-Basis, 
die mit Vinylrnonomeren, z. B. Vinylacelat, Vinylalkohol, Vinylidenchlorid, Acrylnitril etc., copolymerisiert sind, kon- 
nen verwendet werden. Femer konnen auch Polyurethanharze in Kombination mit Cellulose-Derivaten, wie Nitrocellu- 
lose, einem Acrylharz, einem Polyvinylacetalharz, einem Polyvinylbutyralharz, einem Epoxyharz, einem Phenoxyharz 
etc., verwendet werden. Diese Harze konnen allein oder in Kombination verwendet werden. 

Wenn Polyurethanharze in Kombination mit anderen synthetischen Harzen verwendet werden, betragt der Gehalt der 
Polyurethanharze in der Magnetschicht bevorzugt. 10 bis weniger als 100 Gew.-%, besonders bevorzugt 20 bis weniger 
als 100 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des Binders. Wenn der Gehalt der Polyurethanharze niedriger als 
10 Gew.-% ist, ist die Loslichkeit in einem Losungsmittei reduziert, was in einer reduzierten Dispergierbarkeit resultiert. 

In der vorliegenden Erfindung konnen Polyisocyanat-Verbindungen, bevorzugt organisches Diisocyanat, als eine 
Komponente zur Bildung einer Urethan-Bindung der obigen Polyurethanharze oder als Harter zur Vernetzung der Polyu- 
rethanharze oder anderer, in Kombination miteinander verwendeter Harze verwendet werden. 

Beispiele der organischen Diisocyanat- Verbindungen schlieBen aromatische Diisocyanate, z. B. 2,4~Tolylendiisocya- 
nat, 2,6-Tolylendiisocyanat, Xylol- 1,4- diisocyanat, Xylol- 1,3-diisocyanat, 4,4'-Diphenylmethandiisocyanat, 4,4'-Diphe- 
nyletherdiisocyanat, 2-Nitrodiphenyl-4,4'-diisocyanat, ^'-Diphenylpropan^^'-diisocyanat. 4,4-Diphenylpropandiiso- 
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cyanat, m-Phenylendiisocyanat, p-Phenylendiisocyanat, Naphthylen-l,4-diisocyanat, Naphmylen-l,5-diisocyanat, 3,3'- 
DimethoxydiphenyJ-4,4-diisocyanat etc., aliphatische DiisocyanaLe, z. B. Lysindiisocyanat, und alicyclische Diisocya- 
nate, z. B. Isophorondiisocyanat, hydriert.es Tolylendiisocyanat, hydriertes Diphenylrnethandiisocvanat etc., ein. 

Der Gehalt. der in der Beschichtung, z. B. der Magnetschicht und der nachfolgend beschriebenen unteren Beschich- 
5 tung (im folgenden als "untere Schichf bezeichnet), enthaltenen Polyisocyanat-Verbindung betragt bevorzugt 5 bis 
15 Gew.-%, besonders bevorzugt 10 bis 40 Gew.-%, bezogen auf die Menge des Binders (der Summe der Harzkompo- 
n en ten und de s Harters). 

Die Gesamtmenge des Harters, urnfassend ein Polyurethanharz und eine Isocyanat-Verbindung, betragt 50 Gew.-% 
oder mehr, bezogen aut die Gesamtmenge des Binderharzes. 
10 Wenn die Beschichtung durch Elektronenstrahlbestrahlung gehartet wird, kann eine Verbindung mit einer reaktiven 
Doppeibindung, z. B. Urethanacrylat, verwendet werden. 

Tg der erfindungsgemaBen Magnetschicht betragt bevorzugt 30 bis 150°C, besonders bevorzugt 50 bis 120°C. 
Die Menge des Binders betragt. im allgemeinen 15 bis 40Gew.-Teile, besonders bevorzugt. 20 bis 30Gew-Teile je 
100 Gew.-Teile des ferromagnetischcn Pulvcrs. Wie spatcr beschricben, betragt die Menge des Binders, wenn eine untere 
15 Schicht aufgebracht ist, im allgemeinen 5 bis 35 Gew.-Teile, bezogen auf das nicht-magnetische Pulver oder weichma- 
g n eti sc he Pulver. 

Beispiele von RuB zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung schueBen OfenruB fur Kautschuke, thermischen 
RuB fur Kautschuke, RuB zum Farben, AcetylenruB etc. ein. Der RuB zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung hat 
bevorzugt eine spezifische Oberflache (S BEX ) von 5 bis 500 m 2 /g, eine DBP-Absorption von 10 bis 400 ml/100 g eine 
20 mittlere TeilchengroBe von 5 bis 300 mu, einen pH von 2 bis 10, einen Wassergehalt von 0,1 bis 10% und eine Klopf- 

^ Ch A^™^ T ^o i^ l ;; S ^ ZiC ^ Beispiele deS RuBes ZUr Verwe ndung in der vorliegenden Erfindung schueBen 
BLACKPEARLES 2000, 1300, 1000, 900, 800 und 700 und VULCAN XC-72 (hergestellt von Cabot Co.), #80 #60 
#55, #50 und #35 (hergestellt von Asahi Carbon Co.), #2400B, #2300, #900, #1 000, #30, #40 und #10B (hergestellt von 
Mitsubishi Chemical Corp.) und CONDUCTEX SC, RAVENS 150, 50, 40 und 15 (hergestellt von Columbia Carbon 

25 Co., Ltd.) em. Der RuB zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung kann zuvor mit einem Dispergiermittel behandelt 
werden, kann mil emem Harz gepfropft werden, oder ein Teil dessen Oberflache kann vor der Verwendung graphidsierl 
wcrdcn. Der RuB kann in cincm Binder vor der Zugabc zur magnetischen Bcschichtungslosung dispcrgicrt werden. Der 
RuB kann allem oder in Kombination verwendet werden. Der RuB wird bevorzugt in einer Menge von 0, 1 bis 30 Gew.-%, 
bezogen auf die Menge des ferromagnetischen Pulvers, verwendet. Der RuB kann verschiedene Funktionen erfullen wie 

30 die Verhinderung staUscher Aufladungen, die Reduktion des Reibungskoeffizienten, das Verleihen von lichtabschirmen- 
den Eigenschaften und die Verbesserung der RlmfestigkeiL Solche Funktionen variieren in Abhangigkeit von der Art 
des zu verwendenden RuBtyps. Entsprechend ist es naturlich in der vorliegenden Erfindung moglich, die Arten der zur 
Magnetschicht und der nachfolgend beschriebenen unteren Schicht hinzuzufugenden RuBarten auszuwahlen und festzu- 
legen, ebenso wie deren entsprechende Mengen und Kombinationen aufgrund der oben erwahnten unterschiedlichen Ei- 

35 genschaften, wie KorngroBe, der Olabsorptionsmenge, elektrischer Leitfahigkeit und pH-Wert. Beziiglich des RuBes zur 
Verwendung in der vorliegenden Erfindung kann z. B. auf die Offenbarung in "Handbook of Carbon Blacks" (herausge- 
geben durch Carbon Black Association of Japan) verwiesen werden. 

Die erfindungsgemaBe Magnetschicht enlhalt bevorzugt ein Schleifmittel. Als in der vorliegenden Erfindung ver- 
wendbares Schleifmittel konnen alle bekannten Materialien ailein oder in Kombination verwendet werden die im we- 

40 senthchen eine Mohssche Harte von 6 oder mehr haben. Beispiele fur solche Schleifmittel schlieBen z. B. a-Aluminium- 
oxid mit einer a-Konvertierung von 90% oder mehr, 0-Aluminiumoxid, Siliciumcarbid, Chromoxid, Ceroxid, a-Eisen- 
oxid, Korund, kunstlichen Diamant, Siliciumnitrid, Siliciumcarbid, Titancarbid, Titanoxid, Siliciumdioxid und Bomitrid 
ein. Darunter smd a-Aluminiumoxid, Chromoxid, a-Eisenoxid und kiinstlicher Diamant bevorzugt. Aus diesen Schleif- 
mitteln zusammengesetzte Verbundstoffe (die durch Oberflachenbehandlung mit anderen Schleifrnitteln erhaltenen) 

45 o°ur^ ebenfaUs verw endet werden. Andere Verbindungen oder Elemente als die Hauptkomponente sind haufig in den 
Schleifrnitteln enthalten, aber der beabsichligte Effekt kann erreicht werden, soweit der Gehalt der Hauptkomponente 
90% oder mehr betragt. Schleifmittel haben bevorzugt eine TeilchengroBe von 0,01 bis 2 urn. Falls erwunscht, konnen 
menrere Schleifmittel nut jeweils unterschiedlicher KorngroBe kombiniert werden, oder ein einzelnes Schleifmittel mit 
einer breiten KomgroBenverteilung kann eingesetzt werden, um den gleichen Effekt wie eine Kombination zu erreichen 

50 Bevorzugt zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung sind diejenigen Schleifmittel mit einer Klopfdichte von 0 3 bis 

e ^ em Wasser g ehalt v on 0, 1 bis 5%, einem pH-Wert von 2 bis 1 1 und einer spezifischen Oberflache (S RFT ) von 1 
bis 30 m-/g. 15111 J 

Die Form der in der vorliegenden Erfindung zu verwenden Schleifmittel kann eine beliebige nadelformige kugelfor- 
mige Oder wurfelartige Form sein. Bevorzugt hat das Schleifmittel eine Form mit teilweisen Kanten, weil dies eine hohe 
55 Schleifeigenschaft ergibt. Spezielle Beispiele fiir die Schleifmittel zur Verwendung in der vorheeenden Erfindune schlie- 
Ben AKP-20, AKP-30, AKP-50, H1T-50, HIT-60, H1T-70, HIT-80, H1T-80G, Hl'lHOO (hergesteUt von SuimtSJ oS- 
mical Co., Ltd.), G5, G7 und S-l (hergestellt von Nippon Chemical Industrial Co.) und TF-100 und TF-140 (hergestellt 
von Toda Kogyo Corp.) ein. Es ist naturlich in der vorliegenden Erfindung moglich, unabhangig Arten, Mengen und 
Kombinationen der zu der nachfolgend beschriebenen unteren Schicht und der Magnetschicht entsprechend dem Ver- 
wendungszweck hinzuzufugenden Schleifmittel auszuwahlen. Die Schleifmittel konnen zuvor in einem Binder disper- 
giert werden, und die resultierende Dispersion kann zur magnetischen Beschichtungslosung hinzugegeben werden Die 
Menge der Schleifmittelkorner, die auf der Oberflache und auf den Kanten der Magnetschicht im erfindungsgemaBen 
magnetischen Aufzeichnungsmedium vorhanden sind, betragt bevorzugt 5 Korner/100 um 2 oder mehr 

Als andere Zusatzstoffe, die in der Magnetschicht der vorliegenden Erfindung verwendet werden konnen, konnen die- 
jenigen mit einer Gleitwirkung, einem Antistatikeffekt, einem Dispergiereffekt und einem Wetchmachereffekt verwen- 
det werden. Beispiele fur andere Zusatzstoffe schlieBen Molybdandisulfid, Wolframdisulfid, Graphit, Bomitrid Graphit- 
fluond, Siliconol, polare Gruppen enthaltende Sibcone, Fettsaure-modifizierte Silicone, fluorhaitige Silicone fluorhal- 
tige Alkohole, fluorhaitige Ester, Polyolefine, Polyglykole, Alkylphosphate und deren Alkali metallsalze, Alkylsulfate 



60 



65 



6 



DE 197 52 953 A 1 



und deren Alkali metallsalze, Polyphenylether, fluorhaltige Alkylsulfate und deren Alkalimetallsalze, einbasige Fettsau- 
ren mil 10 bis 24 Kohlenstoffatomen (die eine ungesattigte Bindung enthalten kdnnen oder verzweigt sein konnen) und 
deren Metallsalze (z. B. mit Li, Na, K oder Cu), Mono-, Di-, Tri-, Tetra-, Penta- oder Hexaalkohole init 12 bis 22 Koh- 
lenstoffatomen (die eine ungesattigte Bindung enthalten konnen oder verzweigt sein konnen), Alkoxyalkohole mit. 12 bis 
22 Kohlenstoffatomen, Monofettsaureester, Difettsaureester oder Trifettsaureester, die aus einer einbasigen Fettsaure mit 5 
10 bis 24 Kohlenstoffatomen (die eine ungesattigte Bindung enthalten kann oder verzweigt sein kann) und einem \fertre- 
ter aus Mono-, Di-, Tri-, Tetra-, Penta- und Hexaalkoholen mit 2 bis 12 Kohlenstoffatomen (die eine ungesattigte Bin- 
dung enthalten konnen oder verzweigt sein konnen) zusammengesetzt sind, Fettsaureester von Monoalkylethern von Al- 
ky lenoxid-Polymeren, Fettsaureamide mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen und aliphatische Amine mil 8 bis 22 Kohlenstof- 
fatomen ein. l0 

SpezielleBeispiele fur solche Zusatzstoffe schlieBen Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, Behen- 
saure, Butylstearat, Oleinsaure, Linolsaure, Linolensaure, Elaidinsaure, Octylstearat, Amylstearal, Isooctylstearat, Oc- 
tylmyristat, Butoxyethylstearat, Anhydrosorbitanmonostearat, Anhydrosorbitandistearaf, Anhydrosorbitantristearat, 
Oleylalkohol und Laurylalkohol ein. Zusatzlich schlieBen andere Zusatzstoffe, die verwendet werden konnen, nicht-io- 
nische Tenside wie Alkyienoxide, Glycerine, Glycidole oder Alkylphenol-Ethylenoxid-Addukte; kationische Tenside, 15 
wie cyclische Amine, Esteramide, quateraare Ammoniumsalze, Hydantoin-Derivate, heterocyclische Verbindungen, 
Phosphonium-Verbindungen oder Sulfonium- Verbindungen; anionische Tenside, die eine saure Gruppe, wie Carbon- 
saure, Sulfonsaure oder Phosphorsaure, oder Sulfat-Gruppen oder Phosphat-Gruppen enthalten; und amphotare Tenside, 
wie Aminosauren, Aminosulfonsauren, Sulfate oder Phosphate von Aminoalkoholen oder Alkylbetaine ein. Die Details 
dieser Tenside sind in "Handbook of Surfactants" (veroffentlicht von Sangyo Tosho Publishing Co., Japan) beschrieben. 20 
Diese Gleitmittel und Antistatikmittel brauchen nicht immer 100% rein zu sein und konnen \ferunreinigungen, wie Iso- 
mere, nicht-reagierte Stoffe, Nebenprodukte, Zersetzungsprodukte und Oxide, zusatzlich zur Hauptkomponente enthal- 
ten. Der Gehalt soicher Verunreinigungen betragt jedoch bevorzugt 30% oder weniger, besonders bevorzugt 10% oder 
weniger. 

^ Die Arten und Mengen dieser in der nachfolgend beschriebenen unteren Schicht und Magnetschicht zu verwendenden 25 
Gleitmitlel und Tenside konnen zweckgemaB geeignet ausgewahlt werden. Z.B. konnen die unlere Schicht und die Ma- 
gnetschicht getrennt untcrschicdlichc Fcttsaurcn mit cincm jewcils untcrschiedlichcm Schmclzpunkt enthalten, urn das 
Ausschwitzen der Fettsauren an die Oberflache zu verhindem, oder sie konnen unterschiedliche Ester mit einem jeweils 
unterschiedlichen Siedepunkt oder unterschiedlicher Polaritat enthalten, urn das Ausschwitzen der Ester an die Oberfla- 
che zu verhindem. Ebenfalls werden die in der unteren Schicht und der Magnetschicht zu verwendenden Tensidmengen 30 
so eingestellt, daB die Beschichtungsstabilitat verbessert wird, oder die Tensidmenge in der unteren Schicht wird erhoht, 
urn die Gleitwirkung deren Oberflache zu verbessern. Die Beispiele sind keineswegs darauf beschrankt. 

Alle oder eiD Teil der in der vorliegenden Erfindung zu verwendenden Zusatzstoffe konnen zur magnetischen Be- 
schichtungslosung in jedem Schritt der Herstellung hinzugegeben werden. Z.B. konnen die Zusatzstoffe nut einem fer- 
romagnetischen Pulver vor dem Knetschritt vermischt werden, wahrend des Knetschritts eines ferromagnetischen Pul- 35 
vers, eines Binders und eines Losungsmittels hinzugegeben werden, konnen wahrend des Dispergierschritts hinzugege- 
ben werden, konnen nach dem Dispergierschritt hinzugegeben werden oder kdnnen direkt vor dem Beschichten hinzu- 
gegeben werden. ZweckgemaB gibt es einen Fall, durch den das Ziel erreicht werden kann, indem alle oder ein Teil der 
Zusatzstoffe gleichzeitig mit oder nacheinander nach dem Auftragen der Magnetschicht aufgetragen werden. Zweckent- 
sprechend konnen die Gleitmittel auf die Oberflache der Magnetschicht nach der Kalanderbehandlung oder nach Been- 40 
digung des Langsschneidens aufgetragen werden. 

Beispiele fur handelsubb'che Gleitmittel, die in der vorliegenden Erfindung verwendet. werden konnen, schlieBen 
NAA-102, NAA-415, NAA-312, NAA-160, NAA-180, NAA-174, NAA-175, NAA-222, NAA-34, NAA-35, NAA-171, 
NAA-122, NAA-142, NAA-160, NAA-173K, Rizinusol-gehartete Fettsaure, NAA-42, NAA-44, Cation SA, Cation 
MA, Cation AB, Cation BB, Nymeen L-201, Nymeen L-202, Nymeen S-202, Nonion E-208, Nonion P-208, Nonion S- 45 
207, Nonion K-204, Nonion NS-202, Nonion NS-210, Nonion HS-206, Nonion L-2, Nonion S-2, Nonion S-4, Nonion 
0-2, Nonion LP-20R, Nonion PP-40R, Nonion SP-60R, Nonion OP-80R, Nonion OP-85R, Nonion LT-221, Nonion ST- 
221, Nonion OT-221, Monogri MB, Nonion DS-60, Anon BF, Anon LG, Butylstearat, Butyllaurat und Erucasaure (her- 
gestellt von Nippon Oils and Fats Co.); Oleinsaure (hergestellr von Kanto Chemical Co.); FAL-205 und FAL-123 (her- 
gestellt von Takemoto Oils and Fats Co.); Enujerubu LO, Enujerubu IPM und Sansosyzer E4030 (hergestellt von New 50 
Japan Chemical Co., Ltd.); TA-3, KF-96, KF-96L, KF-96H, KF410, KF420, KF965. KF54, KF50, KF56, KF907 
KF851, X-22-819, X-22-822, KF905, KF700, KF393, KF-857, KF-860, KF-865, X-22-980, KF-101, KF-102 KF-103 
X-22-3710, X-22-3715, KF-910 und KF-3935 (hergestellt Shin-Etsu Chemical Co.); Armide P, Armide C und Armoslip 
CP (hergestellt von Lion Ahmer Co., Ltd.); Duomin TDO (hergestellt von Lion Corp.); BA-41G (hergestellt von The 
Nisshin Oil Mills, Ltd.); Profan 2012E, Newpoie PE61, Ionet MS-400, Ionet MO-200, Ionet DL-200, Ionet DS-300, Io- 55 
net DS-1000 und Ionet DO- 200 (hergestellt von Sanyo Chemical Industries Ltd.) ein. 

Die in der Magnetschicht oder anderen Schichten zum Zeitpunkt der Beschichtung zu verwendenden organischen Lo- 
sungsmittel konnen in beliebigen Anteilen verwendet werden. Beispiele fur geeignete organische Losungsmittel schlie- 
Ben Ketone, wie Aceton, Methylethylketon, Methylisobutylketon, Diisobutylketon, Cyclohexanon, Isophoron, Tetrahy- 
drofuran; Alkohole, wie Methanol, Hthanol, Propanol, Butanol, Tsobutylalkohol, Tsopropylalkohol und Methylcyclohe- 60 
xanol; Ester, wie Methylacetat, Butylacetat, Isobutylacetat, Isopropylacetat, Ethylacetat und Glykolacetat; Glykolether, 
wie Glykoldimethylether, Glykolmonoethylether und Dioxan; aromatische Kohienwasserstoffe, wie Benzol, Toluol, Xy- 
lol, Cresol und Chlorbenzol; chiorierte Kohienwasserstoffe, wie Methylenchlorid, Ethylenchlorid, Kohlenstofftetrachlo- 
rid, Chloroform, EOiylenchlorhydrin und Dichlorbenzol; N,N-Dimethyiformamid, Dimethylacetamid und Hexan ein. 
Die organischen Losungsmittel zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung brauchen nicht notwendigerweise 100% 65 
rein zu sein und konnen zusatzlich zur Hauptkomponente Verunreinigungen enthalten, wie Isomere, nicht-umgesetzte 
Stoffe, Nebenprodukte, Zersetzungsprodukte, Oxide und Wasser. Jedoch betragt der Gehalt soicher Verunreinigungen 
bevorzugt 30% oder weniger, besonders bevorzugt 10% oder weniger. Die Arten der in der Magnetschicht und der unte- 
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ren Schichi zu verwendenden organischen losungsmittel sind bevorzugt die gleichen. Deren Gehalte konnen variiert 
werden. Z.B. wird ein Losungsmittel mil einer hohen Oberflachenspannung (z. B. Cyciohexanon oderDioxan) in der un- 
teren Schichi verwendet, urn die Beschichtungsstabilitat zu verbessern. Speziell ist es wesenllich, daB das arithmetische 
Mittel dcr Obcrlliichenspannung der Losungsmittelzusammensetzung der Magnetschicht hoher ist als das der unteren 
5 Schichi. Ziir Vcrbcs^ning der Dispergierbarkeil ist die Polaritat bevorzugt in einem gewissen MaB hoch. Es ist bevor- 
zugt, daB ein I .osungsmiticl mil ciner Dielektrizitatszahl von 15 bis 20 in einer Menge von 50 Gew.-% oder mehr der L6- 
sungsnntiel/usjMimensci/ung cnihalien ist. Der Loslichkeitsparameter betragt bevorzugt 8 bis 11. 

Die Form dcs crlir.din^sgemaBen, teilchenhaltigen magneuschen Aufzeichnungsmediums ist im wesentlichen frei 
wahlbar, /.. B. cm ii.md. cine Schcibc. cine Bahn oder eine Karte. 

io Die Schidiisimkiur dcs crhndtingsgcmaBen, teilchenhaltigen magnetischen Aufzeichnungsmediums kann frei wahl- 
bar sein. solantc die Simour grundsatzlich einen Trager mit einer daraufau fgebrach ten Magnetschicht umfaBt. Z.B. um- 
faBt die Slrukiur cincn Tracer mit allcin einer Magnetschicht darauf, oder es kann als Beispiel eine Struktur angegeben 
werden, die eine Magncischichl und einen Trager mit einer dazwischen angebrachten unteren Schicht umfaBt. Speziell 
konnen als Beispiele cine Slrukiur, die eine einzelne Magnetschicht umfaBt, eine Mehrschichtstruktur, die eine Mehrzahl 

15 von Magneischichicn umfaBt, und eine Mehrschichtstruktur, die eine Magnetschicht und eine Nichtaufzeichnungs- 
schicht umfaBt. amvivhcn werden. Hier bedeutet Magnetschicht eine Schicht, die ein ferromagnetisches Pulver enthalt 
unddurch Magnetisms Aul/cichnen/Wiedergeben kann, und Nichtaufzeichnungsschicht bedeutet eine im wesentlichen 
kern ferromagncnwlK s I'liUcr cnihalicndc Schicht, d. h. eine nicht-magnetische Schicht oder eine weichmagnetische 
Schicht, die gcwohnluh cm niJn - n.i-nciischcs Pulver oder ein weichmagneusches Pulver enthalten. 

20 Die Dickc jeder Sv nJi: w. Act ^ v hivhisirukiur ist z. B. wie folgt. 

(1) Im Falle cincf c;: ^ \-wr. \! nci w.-iichi: 0,2 bis 5 urn, bevorzugt 0,5 bis 3 urn. 

(2) ImFalJc cinci Mci 'vhuhu rukmr. wobei die auf die untere Schicht aufgebrachte obere Schicht eine Magnet- 
schicht ist. to 

25 (a) Wenn die »>K*ic > chichi urn I die untere Schicht Magnetschichten sind: 

Obere Schichi mi .illccincncn n.2 bis 2 um, bevorzugt 0,2 bis 1,5 um. 
Untere Schichi: u.S hs * 

(b) Wenn die oK-v Sch:chi cine Magnetschicht. und die untere Schicht eine nicht-magnetische Schicht ist: 
Obere Schichi: im allgemeinen 0.05 bis 1 um, 

30 bevorzugt 0,05 hiv 0.5 utu und 

besonders hcvor/uel 0.1 bis 0.3 um. 
Untere Schicht: O.N bis } nin. 

(c) Wenn die obere Schicht eine Magnetschicht und die untere Schichi eine Weichmagnetschicht ist: 
Obere Schichi: im alk-cmcincn 0,05 bis 1 um, 

35 bevorzugt 0,1 bis 0.5 mi i und 

besonders bcvor/.ugi 0,1 bis 0,3 pm, 
Untere Schichi: O.S bis 3 um. 

In der vorliegenden Krfindung ist ein bandartiges, teilchenhaltiges magnetisches Aufzeichnungsmedium mit einer 

40 Schichtdichte von 3,0 bis 8.8 um bevorzugt. 

Wenn das erfindungsgematfe, icilchenhaltige magnetische Aufzeichnungsmedium eine Mehrschichtstruktur umfaBt, 
sind die oben beschnebencn Pol yurethanharze bevorzugt wenigsten in der obersten Schicht enthalten, besonders bevor- 
zugt in jeder Schicht enthalten. 

Beispiele ferromagnelischer Metallpulver, die in der vorliegenden Erfindung verwendet werden konnen, schlieBen Fe, 

45 Ni, Fe-Co, Fe-Ni, Co-Ni, Co-Ni-Fe, etc. als einzelne Substanz oder Legierungspulver davon ein. Beispiele fiir Legie- 
rungspulver schlieBen dicjenigen ein, die die folgenden Elemente im Bereich von 20 Gew.-% oder weniger enthalten, be- 
zogen auf die Gesamt menge der Metallkomponente: Aluminium, Silicium, Schwefel, Scandium, Titan Vanadium 
Chrom, Mangan, Kupter, /.ink. Yttrium, Molybdan, Rhodium, Palladium, Gold, Zinn, Antimon, Bor, Barium, TantaT 
Wolfram, Rhenium, Silber, Blei, Phosphor, Lanthan, Cer, Praseodym, Neodym, Teilur oder Bismut. Ferromagnetische 

50 Metallpulver konnen eine kleine Menge Wasser, Hydroxid oder ein Oxid enthalten. Verfahren zur Herstellung von ferro- 
magnetischen Pulvern sind schon wohlbekannt, und ferromagnetische Pulver zur Verwendung in der vorliegenden Erfin- 
dung konnen ebenfalls gemiiB den wohlhckannten Verfahren hergestellt werden. 

In der vorliegenden Erfindung werden bevorzugt ferromagnetische Metallpulver, die 10 bis 40 Atom-% Co 2 bis 20 
Atom-% Al und 1 bis 15 Atom-% Y, jeweils bezogen auf Fe, enthalten. 

55 Ferromagnetische Metallpulver haben eine KristallitgroBe von im allgemeinen 80 bis 200 A, bevorzugt 90 bis 180 A 
und besonders bevorzugt 120 bis 170 A. Die Lange der langen Achse betragt im allgemeinen 0,04 bis 0,2 urn, bevorzugt 
0,05 bis 0,13 um und besonders bevorzugt 0,06 bis 0,1 um. Ferromagnetische Metallpulver haben einen pH von bevor- 
zugt 7 oder mehr. rerromagnetische Metallpulver haben eine Koerzitivkraft (lie) von im allgemeinen 1 500 bis 3 000 
Oe, bevorzugt von 1 905 bis 2 750 Oe und noch mehr bevorzugt von 2 000 bis 2 300 Oe. 

60 Die Form des ferromagnetischen Metallpulvers ist nicht speziell heschrankt, aber sie ist gewohnlich eine nadelformige 
Form, eine granulare Form, eine Wurfelform, eine Spindelform oder eine Tafelf orm. Das ferromagnetische Metallpulver 
mit einer nadelformigen Form oder einer Spindelform wird besonders bevorzugt verwendet. 

Ferromagnetische feine Metallpulver konnen eine kleine Menge eines Hydroxids oder eines Oxids enthalten. Ferro- 
magnetische feme Metallpulver konnen durch wohlbekannte Verfahren hergestellt werden, wie ein Verfahren, das die 

65 Reduktion eines Compositsalzes einer organischen Saure (hauptsachlich eines Oxalats) mit einem reduzierenden Gas, 
z. B. Wasserstoff, umfaBt; ein Verfahren, das die Reduktion von Eisenoxid mit einem reduzierten Gas, z. B. Wasserstoff,' 
umfaBt, um Fe oder Fe-Co-Teilchen zu erhalten; ein Verfahren. das die Pyrolyse einer Metallcarbonyl-Verbindung um- 
faBt; em Verfahren. das die Zugabe eines Reduktionsmittels. z. B. Natriumborhydrid, eines Hypophosphits oder Hydra- 
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zin, zu einer wafirigen Losung eines ferromagnelischen Metalls umfaflt, um die Reduktion durchzufuhren; und ein Ver- 
fahren, das die Verdampfung eines MeLalls in einem Inengas von niedrigem Druck umfaBt, um ein feines Pulver zu er- 
haJten. Die so erhaltenen ferromagnetischen Legierungspulver, die einer von verschiedenen wohlbekannten stufenwei- 
sen Oxidation sbehandlung en unterzogen werden, konnen in der vorliegenden Erfindung verwendet werden, z. B. ein 
Verfahren, das das Eintauchen von Pulvern in ein organisches Losungsmittel und anschlieBendes Trocknen umfaBt; ein 5 
Verfahren, das das Eintauchen von Pulvem in ein organisches Losungsmittel und anschlieBendes Einleiten eines saucr- 
sloffhaltigen Gases umfaBt und Trocknen, um Oxidfilme auf deren Oberflachen zu bilden; und ein Verfahren, das die Bil- 
dung von Oxidfilmen auf den Oberflachen der Pulver durch Regulierung des Partialdrucks eines Sauerstoff gases und ei- 
nes Inertgases ohne Verwendung eines organischen Losungsmittels umfaBt. 

Ferroniagnetische Pulver haben bevorzugt ein Nadelformigkeits vernal tnis von 4 bis 1 8, besonders bevorzugt von 5 bis 10 
1 2, und einen Wassergehalt von 0,01 bis 2%. Der Wassergehalt der ferromagnetischen Pulver wird bevorzugt durch Aus- 
wahl der Typen der Binder optimiert. 

Der pH der ferromagnelischen Pulver wird bevorzugt durch die Kom hi nation mit dem zu verwenden Binder optimiert.. 
Der pH-Bereich betragt 4 bis 12, bevorzugt 7 bis 10. Losliche anorganische Ioncn (z. B. Na, Ca, Fe, Ni, Sr etc.) sind 
manchmal in ferromagnetischen Pulvern enthalten, aber die Eigenschaften der ferromagnetischen Pulver sind nicht be- 15 
sonders beeinfluBt, wenn der Gehalt 200 ppm oder weniger betragt. 

Ferromagnetische Pulver zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung haben bevorzugt kieine Hohlraumvolumina, 
und deren Wert betragt 20 Vol.-% oder weniger, besonders bevorzugt 5 Vol.-% oder weniger. 

Die oben beschriebenen Harzkomponenten, Harter und ferromagnetischen Pulver werden geknetet und mit gewohn- 
lich bei der Herstellung einer magnetischen Beschichtungslosung verwendeten Losungsmittel dispergiert, z. B. mit Me- 20 
thylethylketon, Dioxan, Cyclohexanon, Ethylacetal etc., um eine magnetische Beschichtungslosung zu bilden. Das Kne- 
ten und Dispergieren kann gemaB herkommlichen Verfahren durchgefuhrt werden. 

Eine magnetische Beschichtungslosung kann zusatzlich zu den obigen Komponenten ein Schleifmittei, z. B. <x-Al 2 0 3 , 
Cr 2 0 3 , etc., ein Anlistatikmittel, z. B. RuB, ein Gleitmittel, z. B. Fettsaure, Fettsaureester, Siliconol, etc., im allgemeinen 
verwendete Zusatzstoffe, wie ein Dispergiermittel, oder einen Fullstoff enthalten. 25 

Die untere nicht- magnetische Schicht oder untere Magnetschicht, fur den Fall, daB die vorliegende Erfindung eine 
Mchrschichtstruktur vcrvvcndct, wird untcn bcschricbcn. Die untere Schicht der vorliegenden Erfindung cnthalt bevor- 
zugt anorganische Pulver. Anorganische Pulver konnen entweder ein rnagnetisches Pulver oder ein nicht-rnagnetisches 
Pulver sein. 

Anorganische Pulver, die in der unteren Schicht der vorliegenden Erfindung enthalten sind, sind bevorzugt nicht- ma- 30 
gnetische Pulver. Sie konnen ausgewahlt werden aus den folgenden anorganischen Verbindungen, wie Metalloxid, Me- 
tal lcarbonat, Metallsulfat, Metalinitrid, Metallcarbid, Metailsulfid, etc. Beispiele fur anorganische Verbindungen werden 
aus den folgenden Verbindungen ausgewahlt, und sie konnen allein oder in Kombination verwendet werden, z. B. a- Alu- 
miniumoxid mit einer a-Kovertierung von 90% oder mehr, P-Aluminiumoxid, -y-Aluminiumoxid, 0-Aluiuiniumoxid, Si- 
liciumcarbid, Chromoxid, Ceroxid, a-Eisenoxid, Goethit, Korund, Siliciumnitrid, Titancarbid, Titanoxid, Siliciumdi- 35 
oxid, Zinndioxid, Magnesiumoxid, Wolframoxid, Zirkonoxid, Bornitrid, Zinkoxid, Calciumcarbonat, Calciumsulfat, Ba- 
riumsulfat und Molybdandisulfid. Von diesen Verbindungen sind besonders bevorzugt Titandioxid, Zinkoxid, Eisenoxid 
und Bariumsulfat, und noch mehr bevorzugt sind Titandioxid und a-Eisenoxid. 

Sole he nicht-magnedschen Pulver haben bevorzugt eine TeilchengroBe von 3 um oder weniger. Fall erwunscht, kann 
eine Mehrzahl von nicht-magnetischen Pulvern mit einer jeweils unterschiedlichen TeilchengroBe kombiniert werden, 40 
oder ein einzelnes nicht- rnagnetisches Pulver mil einer breiten TeilchengroBenverteilung kann eingesetzt werden, um die 
gleiche Wirkung wie eine sole he Kombinadon zu erreichen. Eine besonders bevorzugte TeilchengroBe der nicht-magne- 
tischen Pulver betragt 0,01 bis 0,2 urn. Die nicht-magneuschen Pulver zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung 
haben eine Klopfdichte von 0,05 bis 2 g/ml, bevorzugt von 0,2 bis 1,5 g/ml; einen Wassergehalt von 0,1 bis 5 Gew.-%, 
bevorzugt von 0,2 bis 3 Gew.-% und besonders bevorzugt von 0,3 bis 1,5 Gew.-%; einen pH-Wert von 2 bis 11, speziell 45 
bevorzugt zwischen 7 und 10; eine spezifische Oberflache (S BET ) von 1 bis 100 m 2 /g, bevorzugt von 5 bis 70 m 2 /g und 
besonders bevorzugt von 10 bis 65 m 2 /g; eine KristallitgroBe von 0,004 bis 1 um, besonders bevorzugt von 0,04 bis 
0,1 um; eine Olabsorptionsmenge unter Verwendung von Dibutylphthalat (DBP) von 5 bis 100 ml/100 g, bevorzugt von 
1 0 bis 80 ml/100 g und besonders bevorzugt von 20 bis 60 ml/100 g; und ein spezifisches Gewicht von 1 bis 12, bevor- 
zugt von 3 bis 6. Die Form der nicht-magnetischen Pulver kann eine nadelfbrmige, kugelformige, polyedrische oder ta- 50 
felformige Form sein. 

Der Gluhverlust der nicht-magnetischen Pulver betragt bevorzugt 20 Gew.-% oder weniger, im wesentlichen Null ist 
am meisten bevorzugt. Die oben beschriebenen anorganischen Pulver zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung ha- 
ben bevorzugt eine Mohssche Harte von 4 bis 12. Der Oberflachenrauheitsfaktor dieser Pulver betragt bevorzugt 0,8 bis 
1 ,5, besonders bevorzugt 0,9 bis 1,2. Die SA (Stearinsaure) -Absorptionsmenge dieser anorganischen Pulver betragt be- 55 
vorzugt 1 bis 20 umol/m 2 , besonders bevorzugt 2 bis 15 umol/m 2 . Die Benetzungswarme der in der unteren Schicht ent- 
haltenen nicht-magnetischen Pulver in Wasser von 25°C betragt bevorzugt 200 bis 600 erg/cm 2 . Losungsmittel mit einer 
Benetzungswarme in nerhalb dieses Bereichs konnen in der vorliegenden Erfindung verwendet werden. Die angemessene 
Anzahl von Wassermolekulen auf der Oberflache bei 100 bis 400°C betragt 1 bis 10 Molekule/100 A 2 . Der pH des iso- 
elektrischen Punktes in Wasser betragt. bevorzugt. 3 bis 9. 60 

Wenigstens ein Teil der Oberflache dieser nicht-magnetischen Pulver ist bevorzugt mit wenigstens einer Verbindung 
aus Al 2 0 3 , Si0 2 , Ti0 2 , Zr0 2 , Sn0 2 , Sb 2 0 3 oder ZnO bedeckt. Bevorzugt hinsichtlich der Dispergierbarkeit sind A1 2 0 3 , 
SiOo, Ti0 2 und Zn0 2 , und besonders bevorzugt sind AI0O3, Si0 2 und ZKX Sie konnen einzeln oder in Kombination 
verwendet werden. Ein Verfahren zur Oberflachenbehandiung kann durch Coprazipitation durchgefuhrt werden, alterna- 
tiv kann die Oberflachenbehandiung der zu bedeckenden Teilchen zuerst mit Aluminiumoxid durchgefuhrt werden und 65 
dann die Aluminiumoxid-bedeckte Oberflache mit Silica umhullt werden, oder entsprechend dem Zweck umgekehrt. Die 
die Oberflache bedeckende Schicht kann eine porose Schicht sein, falls notwendig, aber eine homogene und dichte Ober- 
flache ist im allgemeinen bevorzugt. 
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Spezielle Beispiele fur nicht-magnetische Pulver zur Verwendung in der erfindungsgemaBen unteren Schicht schlie- 
Ben Nanotite (hergestellt von Showa Denko Co., Ltd.), HIT- 110 und ZA-G1 (her von Sumitomo Chemical Co., Ltd.), 
DPN-250, DPN-250BX, DPN-245, DPN-270BX, DPB-550BX und DPN-550RX (hergestellt von Toda Kogyo Corp.), 
Titanoxid TTO-51B, TTO-55A, TTO-55B, TTD-55C, TTO-55S, TTO-55D, SN-100, MJ-7, a-Eisenoxid E-270, E271 
5 und E300 (hergestellt von Ishihara Sangyo Kaisha Ltd.), STT-4D, STT-30D, STT-30 und STT-65C (hergestellt von Titan 
Kogyo Co., Ltd.), MT-100S, MT-100T, MT-150W, MT-500B, MT-600B, MT-100F und MT-500HD (hergestellt von 
Teika Co., Ltd.), HNEX-25, BF-1 , BF-10, BF-20 und ST-M (hergestellt von Sakai Chemical Industry Co., Ltd.), DEFIC- 
Y und DEFIC-R (hergestellt von Dowa Mining Co., Ltd.), AS2BM und Ti02P25 (hergestellt von Nippon Aerosil Co., 
Ltd.), 100A und 500A (hergestellt von Ube Industries Co., Ltd.) und Y-LOP und dessen gegluhtes Produkt (hergestellt 

10 von Titan Kogyo Co., Ltd.) ein. 

Speziell bevorzugte nicht-magnetische Pulver sind Titandioxid und a-Eisenoxid. Die Ilerstellung von a-Eisenoxid 
(Hamatit) wird wie folgt durchgefuhrt. a-Fe 2 0 3 -Pulver werden aus nadelformigen Goethit-Teilchen als Vorstufenteil- 
chen erhalten. Goethit-Teilchen werden durch eines der folgenden gewohnlichen Verfahren erhalten: (1) ein Verfahren, 
worin eine wafirige Aikalihydroxid-Losung zu einer waBrigen Eisen(II)-salzl6sung in aquivalenter oder groBerer Menge 

15 hinzugegeben wird, urn dadurch eine Suspension zu erhalten, die ein Eisen(II)-hydroxidkolloid enthalt, und worin dann 
ein sauerstoffhaltiges Gas in die erhaltene Suspension bei pH 11 oder mehr und bei 80°C oder weniger eingeleitet wird, 
urn nadeitormige Goethit-Teilchen durch die Oxidauonsreaktion zu bilden, (2) ein Verfahren, worin eine waBrige Ei- 
sen(U>salzlosung mil einer waBrigen Alkalicarbonat-Losung umgesetzt. wird, um dadurch eine FeCC^-haltige Suspen- 
sion zu erhalten, und worin dann ein sauerstoffhaltiges Gas in die erhaltene Suspension eingeleitet wird, um spindelfor- 

20 mige Goethit-Teilchen durch die Oxidationsreaktion zu erhalten, (3) ein Verfahren, worin eine waBrige Alkali hydroxid- 
Losung oder eine waBrige Alkalicarbonat-Losung zu einer waBrigen EisenffQ-salzldsung in aquivalenter oder geringerer 
Menge hinzugegeben wird, wodurch eine waBrige Eisen(II)-salzlbsung erhalten wird, die ein Eisen(II)-hydroxidkoIloid 
enthalt, und worin dann ein sauerstoffhaltiges Gas in die erhaltene waBrige Eisen(II)-salzl6sung eingeleitet wird, um na- 
delformige Goethit-Kristallkeimteilchen durch die Oxidationsreaktion zu erhalten, worin danach eine waBrige Alkalicar- 

25 bonat-Losung zur waBrigen Eisen(II)-salzl6sung, die die nadelformigen Goethit-Kristallkeimteilchen enthalt, in aquiva- 
lenter oder hoherer Menge, bezogen auf Fe 2+ in der waBrigen Eisen(II)-salzlosung, hinzugegeben wird, und worin dann 
wicdcr cin sauerstoffhaltiges Gas in die waBrige Eiscn(II)-salzl6sung eingeleitet wird, um die nadelformigen Goethit- 
Kristallkeimteilchen wachsen zu lassen, und (4) ein Verfahren, worin eine waBrige Alkalihydroxid-Losung oder eine 
waBrige Alkalicarbonat-Losung zu einer waBrigen Eisen(II)-salzl6sung in aquivalenter oder geringerer Menge hinzuge- 

30 geben wird, wodurch eine waBrige Eisen(II)-salzl6sung erhalten wird, die ein Eisen(E[)-hvdroxidkolloid enthalt, und wo- 
rin dann ein sauerstoffhaltiges Gas in die erhaltene waBrige Eisen(II)-salzl6sung eingeleitet wird, um nadeifbrmige Goe- 
thit-Kristallkeimteilchen durch die Oxidationsreaktion zu bilden, und worin danach die nadelformigen Goethit-Kristall- 
keimteilchen in einer sauren oder neutralen Umgebung wachsen gelassen werden. 

Ferner konnen unterschiedliche Arten von Elementen, wie Ni, Zn, P oder Si, die im allgemeinen zu Reaktionslosung 

35 wahrend der Goethit-Teilchen-bildenden Reaktion zur Verbesserung der Eigenschaften des Teilchenpulvers hinzugege- 
ben werden, en thalten sein. 

Nadeifbrmige a-FeoOrTeilchen konnen durch Ent wasserung von nadelformigen Goethit-Teilchen, die die Vorstufen- 
teilchen sind, im Bereich von 200 bis 500°C und weiterhin, falls erforderlich, Gliihen der Teilchen durch Warmebehand- 
lung bei 350 bis 800°C erhalten werden. 

40 Ein Sinterhemmstoff, wie P, Si, B, Zr oder Sb, kann auf die Oberflache der zu entwassemden oder zu gluhenden na- 
delformigen Goethit-Teilchen aufgebracht werden. 

Der Grund, warum das Gliihen durch Warmebehandlung bei 350 bis 800°C durchgefiihrt wird, ist der, daB es bevor- 
zugt ist, die Lucken, die auf der Oberflache der durch die Entwasserung erhaltenen nadelformigen a-Feo0 3 -Teilchen auf- 
getreten sind, durch Schmelzen der auBeren Oberflache der Teilchen zu fullen, um glatte Oberflachen zu erhalten. 

45 Das a-Fe^-Teilchenpulver zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung kann durch Dispergieren von durch Ent- 
wasserung oder Gliihen erhaltenen nadelformigen a-Fe 2 0 3 -Teilchen in einer waBrigen Losung zur Herstellung einer 
Suspension, Zugabe von Al-Verbindungen und Einstellen des pH, Bedecken der Oberflache der nadelformigen a-Feo0 3 - 
Teilchen mit den oben beschriebenen Zusatzstoffen, Filtrieren, Waschen, Trocknen, Pulverisieren und, falls erforderlich, 
Durchfuhren anderer Behandlungen, wie Entliiftung, Verdichtung und dgl., erhalten werden. Aluminiumsalz, wie Alu- 

50 miniumacetat, Aluminiumsulfat, Aluminiumchlorid und Aluminiurnnitrid, und Alkali aluminat, wie Nauriumaluminat, 
konnen als Aluminium- Verbindung verwendet werden. In diesem Fall betragt die Zugabemenge der Al-Verbindungen 
0,01 bis 50 Gew.-% als Al und bezogen auf das a-Fe 2 0 3 -Pulver. Wenn der Gehalt weniger als 0,01 Gew.-% betragt, ist 
die Dispergierung im Bindeharz unzureichend, und faUs er 50 Gew.-% uberschreiteu wechselwirken die Al-Verbindun- 
gen, die um die Oberflachen der Teilchen herum suspendiert sind, nachteilig miteinanden Das anorganische nicht-ma- 

55 gnetische Pulver zur Verwendung in der erfindungsgemaBen unteren Schicht kann mit ein oder zwei oder mehreren Ver- 
tretern aus P, Ti, Mn, Ni, Zn, Zr, Sn und Sb ebenso wie einer Si- Verbindung und zusammen mit Al-Verbindungen bedeckt 
werden. Der Gehalt dieser zusammen mit den Al-Verbindungen verwendeten Verbindungen betragt. jeweils 0,01 bis 
50 Gew.-%, bezogen auf das a-Fe^-Teilchenpulver. Wenn der Gehalt weniger als 0,01 Gew.-% betragt, kann die Ver- 
besserung der Dispergierbarkeit durch die Zugabe kaum erhalten werden, und wenn er 50 Gew.-% uberschreitet, wech- 

60 selwirken die Al-Verbindungen, die um die Oberflachen der Teilchen herum suspendiert sind, nachteilig mileinander. 

Das Herstellungsverfahren von Titandioxid ist wie folgt. Das Herstellungsverfahren von Titandioxid umfaBt haupt- 
sachlich ein Schwefelsaureverfahren und ein Chlorverfahren. Ein Schwefelsaureverfahren umfaBt das Auslaugen von 
Roherzen von Hmenit und die Extrakuon von Ti und Fe als Sulfat. Eisensulfat wird durch Kristallisationsabtrennung ent- 
femt, das resuluerende Titanylsuifat wird durch Filtrauon gereinigt, wasserhaltiges Titanoxid wird durch thermische Hy- 

65 drolyse ausgefaUt, das ausgefallte Produkt wird filtriert und gewaschen, Verunreinigungen werden durch Waschen ent- 
femt, und dann wird ein TeilchengroBen-einstellendes Mittel hinzugegeben und bei 80 bis 1 000°C gegluht, wodurch 
Rohtitanoxid erhalten wird. Der Rutil-Typ und der Anatas-Typ werden durch die Art des bei der Hydrolyse hinzugege- 
benen Keimbildners getrennt. Dieses Rohtitanoxid wird pulverisiert, gesiebt und oberflachenbehandelt. Im Chlor-Ver- 
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fahren werden natiirlicher Rut.il und synthetischer Rutil als Roherze verwendet. Die Erze werden in einem Hochtempe- 
ratur-Redukuonszustand chloriert, 71 wird zu TiCl 4 und Fe wird zu FeCl 2 , und das durch Abkuhlen verfestigte Eisenoxid 
wird vom flussigen TiCl 4 abgetrennt. Das erhaltene Roh-TiCl 4 wird durch Fraktionierung gereinigt, dann wird ein Keim- 
bildner hinzugegeben und sofort mil Sauerstoff umgesetzt, wodurch Rohtitanoxid erhalten wird. Das Endbearbeitungs- 
verfahren, nm dem im Oxidationszersetzungsverfahren gebildelen Rohtitanoxid die Pigrnenteigenschaft zu verleihen, isf 5 
das gleiche wie im Schwefeisaureverfahren. 

Nachdem das obige Titanoxidmalerial trocken gemahlen wurde, werden Wasser und ein Dispergiermittel hinzugege- 
ben, die Korner werden naB gemahlen, und rauhe Korner werden mittels einer Trennschleuder der GroBe nach aufberei- 
tet. AnschlieBend wird eine feine Kornaul^schlammung in ein Oberfiachenbehandlungsbad gegeben, und die Oberfla- 
chenbedeckung mit einem Metallhydroxid wird hier durchgefuhrt. Zuerst wird eine vorher festgelegte Menge einer waB- 10 
rigen Losung von Salzen, wie Al, Si, Ti, Zr, Sb, Sn und Zn, in den Tank hinzugegeben, Saure oder Alkali wird zur Neu- 
tralisation der Losung hinzugegeben, und die Oberfiachen der Titanoxid-Teilchen werden mit dem hergestellten wasser- 
haltigen Oxid bedeckt. Die als Nebenprodukte anfallenden wasserloslichen Salze werden durch Dekantieren, Filtrieren 
und Waschen entfernt, der pll der Aufschlamrnung wird schlieBlich eingestellt, und die Aufschlammung wird filtriert 
und mit. reinem Wasser gewaschen. Der gewaschene Kuchen wird unter Verwendung eines Spruhtrockners oder Band- 15 
trockners getrocknet. Das getrocknete Produkt wird schlieBlich mit einer Strahlmiihle gemahlen, wodurch das Produkt 
erhalten wird. Neben dem Wassersystem ist es auch mogiich, die Oberfiachenbehandlung durch Einleiten von A1C1 3 - und 
SiCl 4 -Dampf in das Utanoxidpulver und anschlieBendes Hindurchleiten von Wasserdampf zur Durchfuhrung der Ober- 
fiachenbehandlung mit Al und Si durchzufuhren. Hinsichtlich des Herstellungsverfahrens von Pigmenten danach kann 
auf G. D. Parfitt und K. S. W. Sing, Characterization of Powder Surfaces, Academic Press (1976), verwiesen werden. 20 

Durch die Einarbeitung von RuB in die untere nicht-magnetische Schicht kann eine gewiinschte Mikroharte nach Vik- 
kers zusatzlich zu den wohlbekannten Wirkungen der Reduktion von Rs und dem LichtdurchlaBgrad erhalten werden. 

Die Mikroharte nach Vickers der unteren nicht-magnetischen Schicht betragt im allgemeinen 25 bis 60 kg/mm 2 , be- 
vorzugt 30 bis 50 kg/mm 2 , zur Regulierung der Kopfberuhrung. Die Messung der Mikroharte nach Vickers wird mittels 
eines DunnschichthartemeBgerates HMA-400, hergestellt von NEC Co., Ltd., durchgefuhrt, das eine aus Diamant herge- 25 
stellte, dreiseidge Pyramidnadel mit einem Kantenwinkel von 80° und einem Spilzenradius von 0,1 um verwendet, die 
an der Spitzc des Stcmpcls angebracht. ist. Der LichtdurchlaBgrad wird so standardisicrt, daB die Absorption von Infra- 
rotlicht der Wellenlange 900 nm oder ahnlich im allgemeinen 3% oder weniger betragt, z. B. sollte die Absorption fur 
VHS 0,8% oder weniger sein. OfenruB fur Kautschuke, thermischer RuB fur Kautschuke, RuB zur Farbung, AcetylenruB 
etc. konnen dafur verwendet werden. 30 

Der RuB zur Verwendung in der erfindungsgemaBen nichtmagnetischen Schicht hat eine spezifische Oberflache 
(Sbet) von 100 bis 500 m 2 /g, bevorzugt von 150 bis 400 m 2 /g, eine DBP-Absorption von 20 bis 400 ml/100 g, bevor- 
zugt von 30 bis 200 ml/100 g, eine mittlere Teiichengr68e von 5 bis 80 mu, bevorzugt von 10 bis 50 mu und besonders 
bevorzugt von 10 bis 40 mu, einen pHvon2bis 10, einen Wassergehalt von 0,1 bis 10% und eine Kiopfdichte von 0,1 bis 
1 g/ml. Spezielle Beispiele der RuBe zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung schlieBen BLACKPEARLES 2000, 35 
1300, 1000, 900, 800, 880 und 700 und VULCAN XC-72 (hergestellt von Cabot Co.), #3050B, #3150B, #3250B, 
#3750B, #3950B, #950, #650B, #970B und #850B. MA-600 (hergestellt von Mitsubishi Chemical Corp.), CONDUC- 
TED SC, RAVENS 8800, 8000, 7000, 5750, 5250, 3500, 2100, 2000, 1800, 1500, 1255 und 1250 (hergestellt von Co- 
lumbia Carbon Co., Ltd.) und Ketjen Black BC (hergestellt von Akzo Co., Ltd.) ein. Der RuB zur Verwendung in der vor- 
liegenden Erfindung kann zuvor mit einem Dispergiermittel oberflachenbehandelt werden, kann mit einem Harz ge- 40 
pfropft werden, oder ein Teil seiner Oberflache kann vor der Verwendung graphitisiert werden. Der RuB kann vor der 
Zugabe zur magnetischen Beschichtungslosung in einem Binder dispergiert werden. RuB kann innerhalb eines Bereichs, 
der 50 Gew.-%, bezogen auf die obigen anorganischen Pulver, nicht uberschreitet und 40 Gew.-%, bezogen auf das Ge- 
samtgewicht der nicht-magnetischen Schicht, nicht uberschreitet. RuB kann einzeln oder in Kombination verwendet wer- 
den. 45 

Hinsichtlich der RuBe zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung kann z. B. auf die Offenbarung in "Handbook of 
Carbon Blacks" (herausgegeben durch Carbon Black Association of Japan) verwiesen werden. 

Organische Pulver konnen zweckentsprechend in der unteren Schicht verwendet werden. Beispiele fur solche organi- 
schen Pulver schlieBen ein Acrylsaureharzpulver, ein Benzoguanaminharzpulver, ein Melaminharzpulver und ein Phtha- 
locyaninpigment ein. Zusatzlich konnen ein Poiyolefinharzpulver, ein Polyesterharzpulver, ein Polyamidharzpulver, ein 50 
Polyimidharzpulver und ein Polyethylenfluoridharzpulver auch verwendet werden. Deren Herstellungsverfahren sind in 
JP-A-62-18564 und JP-A-60- 255827 offenbart (der hier verwendete Begriff "JP-A" bedeutet "ungepriifte veroffentlichte 
japanische Patentanmeldung"). 

Eine Unterschicht wird in einem gewohnlichen magnetischen Aufzeichnungsmedium zum Zwecke der Verbesserung 
der Haftfestigkeit zwischen dem Trager und der Magnetschicht oder der unteren nicht-magnetischen Schicht angebracht. 55 
In einem Losungsmittel losliche Polyester werden fiir diesen Zweck verwendet, und die Dicke betragt irn allgemeinen 
0,5 um oder weniger. 

Binder, Gleitmittel, Dispergiermittel, Zusatzstoffe, Losungsmittel, Dispergierverfahren etc., die in der Magnetschicht. 
verwendet werden, konnen in der unteren Schicht verwendet werden. Insbesondere hinsichtlich der Mengen und der Ar- 
ten der Binder, der ZusatzstofTe und der Mengen und Arten der Dispergieimittel konnen wohlhekannte Verfahren des 60 
Standes der Technik hinsichtlich der Magnetschicht auf die untere Schicht angewendet werden. 

Thermoplastische Harze mit einer Glasubergangstemperatur von -100 bis 150°C, einem Zahlenmittel des Molekular- 
gewicht von 1 000 bis 200 000, bevorzugt von 10 000 bis 100000, einem Polymerisadonsgrad von etwa 50 bis 1 000, 
konnen in der vorliegenden Erfindung verwendet werden. Beispiele dafur schlieBen Polymere oder Copoiymere, die die 
folgenden Verbindungen als Struktureinheit enthalten, ein, z. B. Vinylciilorid, Vinylacetat, Vinylalkohol, Maleinsaure, 65 
Acrylsaure, Acrylat, Vinylidenchlorid, Acrylnitril, Methacrylsaure, Methacrylat, Styrol, Butadien, Ethylen ? Vinylbuty- 
ral, Vinylacetal, Vinylether etc., und Polyurethanharze und verschiedene Gummiharze. 

Beispiele fur warmhartbare Harze und Reaktivharze, die in der vorliegenden Erfindung verwendbar sind, schlieBen 
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Phenolharze, Epoxyharze, Polyurethanharze vom hartbaren Typ, Harnstoffharze, Melarninharze, Alkydharze, Acrylre- 
aktivharze, Formaldehydharze, Siliconharze, Epoxy-Polyamidharze, Mischungen von Polyesterharz und Isocyanatvor- 
polymerisat, Mischungen von Polyesterpolyol und Polyisocyanat und Mischungen von Polyurethan und Polyisocyanat 
ein. Die Details fur diese Harze sind in "Plastic Handbook", Asakura Shoten, beschrieben. Es ist ebenfalls moghch, be- 
5 kannte Harze vom Elektronenstrahl-hartbaren Typ in der unteren Beschichtung oder einer oberen Magnetschicht zu ver- 
wenden. 

Diese Harze konnen einzeln oder in Kombination verwendet werden. Beispiele fur bevorzugte Kombinationen schlie- 
Ben wenigsten einen Vertreter aus Vinylchloridharzen, Vinyichlorid-Vinylacetatharzen, Vinylchlorid- Vinylacetat-Vinyl- 
alkoholharzen und Vinylchlorid- Vinylacetal-Maleinsaureanhydrid-Copolymeren mil Poly urethanharzen, oder Kombina- 

id lionen dieser Harze mil Polyisocyanat ein. Als Polyurethanharze konnen diejenigen mit wohlbekannien Strukturen ver- 
wendet werden, z. B. Polyesterpolyurethan, Polyetherpolyurethan, Polyetherpolyesterpolyurethan, Polycarbonatpolyu- 
rethan, Polyesterpolycarbonat.polyurethan, Polycaprolactonpolyurethan, Polyolefinpolyurethan, etc. Diejenigen Polyu- 
rethanharze mil einer cyclischen Struktur und einer Ether-Gruppe sind besonders bevorzugt. Bevorzugt werden wenig- 
slens eine oder mehrere polare Gruppen aus den folgenden Gruppen in den obigen Binder durch Copolymerisation oder 

15 Additionsreaktion zwecks weiterer Verbesserung der Dispergierbarkeit und der Haltbarkeit eingearbeitet, z. B. -COOM, 
-S0 3 M, -OSO3M, -P=0(OM) 2 , -0-P=0(OM) 2 (worin M ein Wasserstoffatom oder eine Alkalimetallsalzgruppe dar- 
stellt), -OH, -NR 2 , -N + R 3 (R stelit eine KohienwasserstorY-Gruppe dar), eine Epoxy-Gruppe, -SH, -CN, Sulfobetain, 
Phosphobetain oder Carboxybetain. Der Gehalt. der polaren Gruppe betragt etwa 10" 1 bis 10"* mol/g, bevorzugt IQr 2 bis 
1(H> mol/g. 

20 Spezielle Beispiele der Binder zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung schlieBen VAGH, VYHH, VMCH, 
VAGF, VAGD, VROH, VYES, VYNC, VMCC, XYHL, YXSG, PKHH, PKHJ, PKHC und PKFE (hergestellt von Union 
Carbide Co., Ltd.), MPR-TA, MPR-TA5, MPR-TAL, MPR-TSN, MPR-TMF, MPR-TS, MPR-TM und MPR-TAO (her- 
gestellt von Nisshin Chemical Industry Co., Ltd.), 1000W, DX80, DX81, DX82, DX83 und 100FD (hergestellt von Elec- 
tro Chemical Industry Co., Ltd.), MR-104, MR-105, MR-110, MR-100 und 400X-110A (hergestellt von Nippon Zeon 

25 Co., Ltd.), Nippollan N2301, N2302 und N2304 (hergestellt von Nippon Polyurethane Co., Ltd., Japan), Pandex T-5105, 
T-R3080, T-5201, Burnock D-400, D-210-80, Crisvon 6109 und 7209 (hergesteUt von Dainippon Chemicals and Ink Co., 
Ltd.) Vylon UR8200, UR8300, RV530 und RV280 (hergestellt von Toyobo Co., Ltd., Japan), Daiphcraminc 4020, 5020, 
5 100, 5300, 9020, 9022 und 7020 (hergestellt von Dainichi Seika K.K.), MX5004 (hergestellt von Mitsubishi Chemical 
Corp.), Sunprene SP-150 und TIM-3003 (hergestellt von Sanyo Chemical Industries Co. Ltd.), Salan F310 und F210 

30 (hergestellt von Asahi Chemical Industry Co., Ltd.) etc. ein. Von diesen sind MR-104, MR-110, UR-8200, UR-8300, 
UR-8700 und Reaktionsprodukte, die Diole und organisches Diisocyanat als Hauptkomponenten enthalten, bevorzugt, 
und Polyurethan mit einer cyclischenen Struktur und mit einer Ether-Gruppe ist bevorzugt. 

Das obige ist eine Erlauterung fur den Fall, wenn die untere Schicht eine nicht-magnetische Schicht ist. Spezielle Bei- 
spiele fur weichmagnetische Pulver, die in der unteren Schicht enthalten sein sollen, schlieBen granulares Fe, Ni, granu- 

35 laren Magnetit, Fe-Si, Fe-Al, Fe-Ni, Fe-Co, Fe-Co-Ni, Fe-Al-Co (Sendust)-Legierung, Mn-Zn-Ferrit, Ni-Zn-Ferrit, Mg- 
Zn-Ferrit, Mg-Mn-Ferrit und die in Akinobu Chikazumi, Physics of Ferromagnetic Substances (letzler Band), Magnetic 
Properties und Applications, Seiten 368 bis 376, Shoka-bo, Japan (1984), beschriebenen ein. 

Diese nicht-magnetischen und weichmagnetischen Pulver werden bevorzugt mit wenigstens einer Verbindung, ausge- 
wahlt aus A1 2 0 3 ] Si0 2 , TiCK Zr0 2 i Sn0 2 , Sb 2 0 3 und ZnO, iiberzogen. Bevorzugt hinsichtlich der Dispergierbarkeit 

40 sind A1 2 0 3 , Si0 2 , Ti0 2 und Zr0 2 , und besonders bevorzugt sind A1 2 0 3 , Si0 2 und ZrO->. Sie konnen einzeln oder in 
Kombination verwendet werden. Ein Verfahren zur Oberflachenbehandlung kann durch "Coprazipitation durchgefuhrt 
werden, altemativ kann die Oberflachenbehandlung der zu bedeckenden Teilchen zuerst mit Aluminiumoxid durchge- 
fuhrt werden und dann die mit Aluminiumoxid bedeckte Oberflache mit Silica umhullt werden, oder entsprechend dem 
Zweck umgekehrt. Die Oberflachendeckschicht kann eine porose Schicht sein, falls erforderlich, aber eine homogene 

45 und dichte Oberflache ist im allgemeinen bevorzugt. 

Die erfindungsgemaBe untere Schicht kann auch magnetische Pulver als organisches Pulver enthalten. Magnetische 
Pulver, die verwendet werden konnen, schlieBen Y-F e 20 3 , Co-modi fiziertes Y-Fe^, Legierungen, die a-Fe als Haupt- 
komponente enthalten, und Cr0 2 ein. Die magnetischen Pulver der unteren Schicht konnen zweckentsprechend ausge- 
wahlt werden, und die Wirkung der vorliegenden Erfindung hangt nicht von der Art der magnetischen Pulver ab. Jedoch 

50 werden die Eigenschaften der oberen und unteren Schichten gemaB den entsprechenden Zwecken variiert. Z.B. ist es be- 
vorzugt, He der unteren Magnetschicht niedriger als das der oberen Magnetschicht zur Verbesserung der Aufzeichnungs- 
eigenschaften bei langen WeUenlangen einzustellen, und es ist effektiv, Br der unteren Magnetschicht hoher als das der 
oberen Magnetschicht zu machen. Daneben konnen verschiedene Vorteile durch Anpassen herkornrnlicher Mehrschicht- 
strukturen erhalten werden. 

55 Ein erfindungsgemaBer Trager ist bevorzugt ein nicht-magnetischer Kunststofftrager und hat eine Mikroharte nach 
Vickers von 75 kg/mm 2 oder mehr, und wohlbekannt Filme konnen verwendet werden, z. B. biaxal orientiertes Poly- 
ethylennaphthalat, Polyamid, Polyimid, Polyamidimid, aromatisches Poiyimid und Polybenzoxazol. Insbesondere ist ein 
nicht-magnetischer Trager unter Verwendung von aromatischem Polyamid oder Polyethylennaphthalat, die von Toray 
Industries Inc. als "Aramide" und von Asahi Chemical Industry Co., Ltd., als "Aramica" erhaltlich sind, bevorzugt. 

60 Der nicht-magnetische Trager kann zuvor mit einer TCoronaentladungsbehandlung, Plasmabehandlung, Haftverstiir- 
kungsbehandlung, Warmebehandlung oder Staubentfernungsbehandlung behandelt werden. Der nicht-magnetische Tra- 
ger zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung hat einen arithmedschen Oberflachenmittenrauhwert auf der Seite des 
nicht-magnetischen Tragers, auf der die Magnetschicht aufgetragen ist, von 0,1 nm bis 10 nm, bevorzugt von 0,2 nm bis 
6 nm und besonders bevorzugt von 0,5 nm bis 4 nm. Ferner ist es erwiinscht, daB der nicht-magnetische Trager zur Ver- 

65 wendung in der vorliegenden Erfindung nicht nur einen kleinen arithmetischen Oberflachenmittenrauhwert hat, sondern 
auch frei ist von rauhen Hervorhebungen von 1 urn oder mehr auf dessen Oberflache. Die Oberflachenrauheit des Tragers 
kann unabhangig gemaB der GroBe und Menge des zum Trager hinzuzugebenden Fullstoffs reguliert werden. Beispiele 
fur Fullstoffe, die fur diesen Zweck verwendbar sind, schlieBen Oxide oder Carbonate von Al, Ca, Si oder Ti ebenso wie 
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organische feine Pulver von organischen Substanzen, wie Aery latmateri alien und Melaminmaterialien, ein, und sie kon- 
nen entweder kristalloaid oder amorph sein. Die Oberflachenrauheit auf der Seite. auf der die Ruckschicht aufgetragen 
ist, isr bevorzugt rauher als die der Seite, auf der die Magnetschicht aufgetragen isU urn sie mit der Laufstabilitat vertrag- 
hch zu machen. Der arithmetische Oberfiachenmittenrauhwert. der mit der Ruckschicht beschichteten Seite betragt be- 
vorzugl 1 nm oder mehr, besonders bevorzugt 4 nm oder mehr. Die Oberflachenrauheit der mit der Magnetschicht be- 
schichteten Seite und der mil der Ruckschicht beschichteten Seite kann unter Verwendung eines Doppelstrukturtragers 
variiert werden, oder sie kann durch Aufbringen einer Beschichtung variiert werden. 

Der nicht-magnetische Trager zur Verwendung in der vorliegenden Erflndung hat bevorzugt einen F-5-Wert von 10 bis 
50 kg/mm- in der Bandlauirichtung und einen F-5-Wert von 10 bis 30 kg/mm 2 in der Bandquerrichtung. Irn allgemeinen 
ist der F-5-Wert in der Maschinenrichtung des Bandes hdher als der in dessen Querrichtung. Dieses \ferhaltnis trifft je- 
doch nicht fur den Fall zu, wo die Querfestigkeit des Bandes besonders erhoht sein soil. Die thermische Schrumpfung bei 
100°C fur 30 min des nicht-magnetischen Tragers zur Verwendung in der vorliegenden Erflndung betragt bevorzugt 3% 
oder weniger und besonders bevorzugt. 1,5% oder weniger, sowohl in der Bandlaufrichtung als auch in der Breitenrich- 
l ung, und weiterhin betragt. die thermische Schrumpfung bei 80°C fur 30 min bevorzugt 1 % oder weniger, besonders be- 
vorzugt 0,5% oder weniger in beiden Richtungen. Die ReiBfestigkeit des Tragers betragt bevorzugt 5 bis 100 kg/mm 2 in 
beiden Richtungen, und dessen Elastizitatsmodul betragt bevorzugt 100 bis 2 000 kg/mm 2 in beiden Richtungen. Femer 
betragt der LichtdurchlaBgrad bei 900 nm bevorzugt 30% oder weniger, besonders bevorzugt 3% oder weniger. 

Eine Ruckbeschichtung (eine Ruckseitenschicht), umfassend anorganische Teilchen und einen Binder, kann auf die 
riickseitige Oberflache des Tragers, die der mit der Magnetschicht beschichteten Oberflachenseite gegenuberliegt, aufge- 
bracht werden. Eine Ruckbeschichtung ist eine auf die Seite des Tragers aufgebrachte Schicht, auf die kein magnetischer 
Uberzug aufgetragen ist. Die Ruckschicht wird aufgebracht durch Auftragen einer Beschichtungslosung fur eine Ruck- 
seitenschicht, umfassend granulare Kornponenten, z. B. ein Schleifmittel und ein Antistatikmittel, und einen in einem or- 
ganischen losungsmittel aufgelosten Binder. Als granulare Kornponenten konnen verschiedene anorganische Pigmente 
und RuB verwendet. werden, und einzelne oder Mischungen von verschiedenen Harzen, wie Nitrocellulose, Phenox- 
yharze, Vinylchloridharze, Polyurethanharze, werden als Binder verwendet. 

Wenn ein teilchenhaltiges magnetisches Aufzeichnungsiiiedium der vorliegenden Erflndung ein bandartiges Medium 
ist, wird bevorzugt cine Ruckseitenschicht aufgebracht. 

Daruber hinaus kann eine Klebstoffschicht auf die Beschichtung soberflachen der rnagnetischen Beschichtungslosung 
und eineRuckbeschichtungs-bildende Beschichtungslosung auf den nicht- rnagnetischen Trager aufgebracht werden 

Das Verfahren zur Herstellung der Magnetschicht-Beschichtungszusammensetzungen zur Verwendung im erfindungs- 
gemaBen rnagnetischen Aufzeichnungsmedium umfaBt wenigstens einen Knetschritt, einen Dispergierschritt und gege- 
benenfalls Mischschntte, die vor und/oder nach den Knet- und Dispergierschritten durchgefuhrt werden. Jeder dieser 
Schritte kann aus zwei oder mehr einzelnen Stufen zusammengesetzt sein. Materialien, wie ein ferromagnetisches Pul- 
ver, ein Binder, RuB, ein Schleifmittel, ein Antistatikmittel, ein Gleitmittel, ein Losungsmittel und dgl. zur Verwendung 
in der vorliegenden Erflndung, konnen bei jedem Schritt zu jeder Zeit. hinzugegeben werden. Jedes Material kann auf 
zwei oder mehr Schritte verteilt hinzugegeben werden. Z.B. kann Polyurethan verteilt in einem Knetschritt, einem Dis- 
pergierschritt oder einem Mischschritt zur Einstellung der Viskositat nach der Dispergierung hinzugegeben werden Zum 
Erreichen des Ziels der vorliegenden Erflndung konnen die obigen Schritte zum Teil mit herkommlichen Techniken 
durchgefuhrt werden. Jedoch kann zum ersten Mai eine hohe remanente FluBdichte (Br) des teilchenhaltigen rnagne- 
tischen Aufzeichnungsmediums der vorliegenden Erflndung erhalten werden unter Verwendung starker Knetmaschinen, 
wie einem kontinuierlichem Kneter oder einem Druckkneter. Wenn ein kontinuierlicher Kneter oder ein Druckkneter 
verwendet wird, werden alle oder ein Teil der ferroinagnetischen Pulver und Binder (bevorzugt 30% oder mehr der ge- 
samten Binder) im Bereich von 15 Teilen bis 500 Teilen je 100 Teilen der ferromagnetischen Pulver knetbehandelt Ein- 
zelheiten dieses Knetens sind in JP-A-1-166338 und US-A-5 300 244 ofTenbart. Bei der Herstellung einer Magnet- 
schichdosung, einer Nicht-Magnetschichtlosung und von Schleifmitteln werden bevorzugt Dispergierungsmedien mit 
einem hohen speziflschen Gewicht verwendet, und Zirkoniaperlen sind sehr geeignet fur diesen Zweck. 

Beispiele von Geraten und Verfahren zum Auftragen einer Mehrschichtstruktur wie in der vorliegenden Erflndung 
sind unten beschrieben. b 

1. Zuerst wird die untere Beschichtung durch Tiefdruckbeschichtung, Walzenbeschichtung, KHngenbeschichtung 
oder Extrusionsbeschichtung, die gewohnlich bei der Auftragung einer rnagnetischen Beschichtungslosung ver- 
wendet werden, aufgetragen, und die obere Magnetschicht wird aufgetragen, wahrend die untere Beschichtung noch 
naB ist, mittels des in US-A-4480 583, US-A-4 681 062 und US-A-5 302 206 offenbarten Extrusionsbeschichtungs- 
gerats vom Tragerandrucktyp. 

2. Die obere Schicht und die untere Schicht werden beinahe gleichzeitig aufgetragen unter Verwendung des in US- 
A-4 854 262, US-A-5 072 688 und US-A-5 302 206 offenbarten Streichkopfs, der mit zwei Schlitzen zur Zufuhr der 
Beschichtungsl6sung ausgeriistet ist. 

3. Die obere Schicht und die untere Schicht werden beinahe gleichzeitig unter Verwendung des in JP-A-2- 1 74965 
offenbarten Extrusionsiiberzugsgerates beschichtet, das mit einer Gegendruckwalze ausgeriistet ist. 

Zur Verhinderung der Redukdon der elektromagnetischen Eigenschaften des teilchenhaltigen rnagnetischen Aufzeich- 
nungsmediums aufgrund von Agglomeration der Magnetpulver ist es bevorzugt, mit einer Scherkrafl auf die Beschich- 
tungslosung im Streichkopf mit den in US-A-4 828 779 und JP-A- 1-236968 beschriebenen Verfahren einzuwirken Hin- 
sichtlich der Viskositat der Beschichtungslosung sollte dem Bereich der in US-A-4 994 306 offenbarten numerischen 
Werte geniigt. werden. 

Die Magnetschicht des erfindungsgemaBen teilchenhaltigen rnagnetischen Aufzeichnungsmediums muB einer starken 
Onentierung unterzogen werden. Es ist bevorzugt, eine Magnetspule von 1 000 G oder mehr, bevorzugt 3 000 G oder 
mehr, und einen Kobaltmagneten mit der gleichen Polung und gegenuberliegender Position anzuordnen, und es ist. be- 
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vorzugt, daB die Orientierung durch Magnetfelder von 2 000 G oder mehr, bevorzugt 4 000 G oder mehr und besonders 
bevorzugt 6 000 G oder mehr durchgefuhrt wird. Es ist ebenfalls bevorzugt, einen geeigneten Trocknungsschritt vor der 
Orientierung vorzusehen, so daB die Orientierung nach dem Trocknen am hochsten wird. Es istbekannt, daB das Neigen 
der leichten Magnetisierungsachse in eine vertikale Richtung fur die hochdichte Aufzeichnungen effektiv ist, unabhan- 
5 gig ob nadelfdrmig oder tafelibrmig, und eine Kombi nation damit ist ebenfalls effektiv 

Vor der gleichzeitigen Mehrschichtauftragung einer nicht-magnetischen Schicht und einer Magnetschicht werden das 
Aufbringen einer Klebstoffschicht, umfassend ein Polymer als Hauptkomponente, und eine Koronaentladungsbehand- 
lung und Bestrahlung mit UV und EB bevorzugt zur Verstarkung der Haftfestigkeit kombiniert. 

Die Verwendung von warmebestandigen KunststotTwalzen, wie Epoxy, Polyimid, Polyamid undPolyimidamid, istef- 

10 fektiv fur die Kalahderbehandlung. Metallwalzen sind ebenfalls fur die Behandlung verwendbar. Die Behandlungstem- 
peratur betragt bevorzugt 70 bis 120°C, besonders bevorzugt 80 bis 100°C. Der Bahndruck betragt bevorzugt 200 bis 
500 kg/cm, besonders bevorzugt 300 bis 400 kg/cm oder mehr. 

Die Oberflache der Magnetschicht und deren gegeniiherliegende Oberflache des teilchenhaltigen magnetischen Auf- 
zeichnungsmaterials der vorliegcndcn Erfindung haben einen Reibungskoeffizienten gegen SUS420J von bevorzugt 0,1 

15 bis 0,5, besonders bevorzugt 0,2 bis 0,3. Der inharente spezifische Oberflachenwiderstand Rs betragt bevorzugt 10 4 bis 
10 12 ft/sq (Q/Flache), der Elastizitatsmodul bei 0,5% Dehnung der Magnetschicht ist bevorzugt 100 bis 2 000 kg/mm 2 
sowohi in der Laufrichtung als auch in der Querrichtung, die ReiBfestigkeit ist bevorzugt 1 bis 30 kg/cm 2 , der Elastizi- 
tatsmodul des teilchenhaltigen magnetischen Aufzeichnungsmediums ist bevorzugt 100 bis 1 500 kg/mm 2 , sowohi in der 
Laufrichtung als auch in der Querrichtung, die bleibende Dehnung betragt bevorzugt 0,5% oder weniger, und die thermi- 

20 sche Schrumpfung bei jeder Temperatur von 100°C oder weniger ist bevorzugt 1% oder weniger, besonders bevorzugt 
0,5% oder weniger und am meisten bevorzugt 0,1% oder weniger, idealerweise 0%. Die Glasiibergangstemperatur der 
Magnetschicht (das Maximum des Verlusts der Elastizitatsmoduls durch Messung der dynamischen Viskoelastizitat bei 
1 10 Hz) ist bevorzugt 30°C bis 150°C, und diejenige der unteren Beschichtung ist bevorzugt 0°C bis 100°C. Der Modul 
des Elastizitatsverlusts ist bevorzugt innerhalb des Bereichs von 1 x 10 8 bis 8 x 10 9 dyn/cm 2 und der Verlusttangens be- 

25 tragt bevorzugt. 0,2 oder weniger. 

Wenn der Verlusttangens groB ist, neigt Haftverlust aufzulreten. Die Restmenge des Losungsmittels in der Magnel- 
schicht betragt bevorzugt 100 rng/m 2 oder weniger, besonders bevorzugt 10 mg/m 2 oder weniger, und die Rcst-Losungs- 
mittelmenge in der oberen Magnetschicht ist bevorzugt kleiner als die in der unteren Beschichtung. Das Hohlraumver- 
haltnis betragt bevorzugt 30% nach Volumen, besonders bevorzugt 20% nach Volumen, in jeder der nicht-magnetischen 

30 unteren Beschichtung und der Magnetschicht. Das Hohlraumverhaltnis ist bevorzugt kleiner, aber in manchen Fallen 
wird ein bestimmter Wert bevorzugt sichergestellt, in Abhangigkeit des Zweckes. Z.B. tragt ein hohes Hohlraumverhalt- 
nis in einem teilchenhaltigen magnetischen Aufzeichnungsmedium zur Aufzeichnung von Daten, die wiederholt ver- 
wendet werden, zur guten Haltbarkeit in vielen Fallen bei. 

Ein bandartiges teilchenhaltiges magnetisches Aufzeichnungsmedium, das eine besonders bevorzugte Ausfuhrungs- 

35 form der vorliegenden Erfindung darstellt, weist ein Rechteckigkeitsverhaltnis in der Maschinenrichtung von 0,85 oder 
mehr und eine Schaltfeldverteilung ("switching field distribution", abgekiirzt als SFD) in der Maschinenrichtung von 
0,41 oder weniger auf, wenn sie bei einem Magnetfeid von 10 kOe durch ein Vibration sprobenmagnetometer ("vibrating 
sample magnetometer", VSM) gemessen wird. Deshalb kann das Aufzeichnen tief in der Magnetschicht durchgefuhrt 
werden, und die Uberschreibeigenschaften konnen durch Erhohen der Orientierung des magnetischen Pulvers und 

40 Durchfuhren einer scharfen und einheitlichen Magnetisierungsumkehr in der Tiefenrichtung der Magnetschicht verbes- 
sert werden. 

Als Mittel zum Erreichen eines SFD von 0,41 oder weniger in der Maschinenrichtung des teilchenhaltigen magne- 
tischen Aufzeichnungsmediums konnen die folgenden Punkte aufgezahlt werden. 

45 (1 ) Die Orientierung wird direkt nach dem Auftragen der Magnetschicht mit einem Permanentmagneten von 5 000 

Gaus oder weniger durchgefuhrt. 

(2) Vor der Dispergierung mit einer Sandmuhle wird ein Knetschritt unter Verwendung eine offenen Kneters oder 
eines kontinuierlichen Kneters durchgefuhrt. 

(3) Wenn die Dispergierung mit einer Sandmuhle durchgefuhrt wird, werden Dispergierung smedien mil einem spe- 
50 zifischen Gewicht von 2,5 oder mehr, bevorzugt Dispergierungsperlen, die Zr0 2 als Hauptkomponente enthalten, 

verwendeL 

(4) Die Dispergierung des ferromagnetischen Pulvers und der nicht-magnetischen Pulvers wird gelrennt durchge- 
fuhrt, und dann wird jede der vorher festgelegten Mengen vermischU und die Dispergierung wird weiter fortgesetzt. 

(5) SFD des ferromagnetischen Pulvers wird auf 0,6 oder weniger abgesenkL 

55 (6) Wenn die Lange der langen Achse 0,05 bis 0,1 3 um betragt, werden lange magnetische Pulver mit einer Kristal- 

litgrolte von 200 A oder weniger ausgewahlt. 

Das obige Rechteckigkeitsverhaltnis betragt besonders bevorzugt 0,85 bis 0,95, am meisten bevorzugt 0,86 bis 0,92. 

Ein besonders bevorzugter Bereich des SFD betragt 0,1 bis 0,35 und am meisten bevorzugt 0,15 bis 0,30. 
60 Zwei Rechteckigkeitsverhaltnisse in den zwei "Richtungen, die mit. der Laufrichtung des Bandes einen rechten Winkel 
bilden, d. h. die Richtung parallel zur Bandoberflache und das Band orthogonal kreuzende und die zur Bandoberflache 
senkrechte Richtung, betragen bevorzugt 80% oder weniger. Die remanente Koerziti vkraft Hr in Maschienenrichtung be- 
tragt ebenfalls bevorzugt 1 800 Oe bis 3 000 Oe. He und Hr in der senkrechten Richtung betragen bevorzugt 1 000 Oe bis 
5 000Oe. 

65 Es ist bevorzugt, daB die RMS-Oberflachenrauheit (R RMS ) der Magnetschicht, die unter Verwendung von AFM ("ato- 
mic force microscope") gemessen wird, betragt 2 nm bis 15 nm. 

Wenn das erfindungsgemaBe teilchenhaltige magnetische Aufzeichnungsmedium fiir digitale Videokassetten fur Vi- 
deorekorder fur den TJnterhaltungsgebrauch verwendet wird, betragt die Satugungsmagnetisierung bevorzugt 0,03 bis 
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0,13 G • cm, und der Oberflachen-Chlorgehalt betragt nicht mehr als 0,3 im Verhaltnis zum Oberflachen-Fe-Gehalt, d. h 
hinsichilich eines Cl/Fe-Inr.ensitatsverhaltnisses, das durch ESCA erhalten wird. 

Das Problem, daB das im Aufzeichnungs-/Wiedergabe-Kopf von Videorekordem fur den Unterhakungsgebrauch ver- 
wendete Ferrit zur Korrosion neigt, hangt. mit dem Oberflachen-Chlorgehalt zusanimen. Deshalb wurde dieses Problem 
durch Reduzierung des Verhaltnisses des Oberflachen-Chlorgehalls zur Fe-Menge auf 0,3 oder weniger, bevorzugt 0,2 
oder weniger, als durch ESCA erhaltenes Intensitatsverhaltnis, gelost. Es ist weiterhin bevorzugt, die mechanische Fe- 
stigkeit des Bandes unter Verwendung von Vinylchloridharz/Urethanharz in der unteren Schicht beizubehalten und den 
Vinylchlond-Gehalt in der obersten Magnetschicht zu reduzieren. Aufgrund dieser Struktur kann der Gehalt. der Chlora- 
tome m der Magnetschicht ohne Beinflussung der mechanischen Festigkeit des Bandes reduzien werden. Weiterhin kann 
das Problem zu einem gewissen Grad durch Entfemen des uberschussigen Binders in der Oberflachenschicht durch eine 
Oberflachenbehandlung gelost werden, selbst wenn ein Vmylchloridharzin der obersten Magnetschicht verwendet wird 

Das Binderharz zur Verwendung in der Magnetschicht der vorliegenden Erflndung kann das oben beschriebene Polyu- 
rethanharz^allein oder in Kombination mit anderen Harzen sein. Es ist bevorzugt, die Verwendung von solchen Harzen 
als die in Koinbinalion zu verwendenden Harze zu venneiden, die ein korrodierend wirkendes Gas entwickeln, wie Vi- 
nylchloridharz, urn die Korrosion des Dunnschichtkopfes und des MR-Kopfes zu verhindern. 

Die unter einem auBeren Magnetfeld von 10 kOe gemessene Sattigungsmagnetisierung betragt 0,03 bis 0 13 g • cm 
bevorzugt 0,04 bis 0,10. ' 

Die Koerzitivkraft He der Magnetschicht betragt 2 000 bis 3 000 Oe, bevorzugt 2 000 bis 2 800 Oe. 

Die Oberfiachenrauheit Ra der Magnetschicht, gemessen unter Verwendung eines 3D-Spiegels (ein Produkt von 
WYCO), ist gleich oder kleiner als 4 nm und bevorzugt gleich oder kleiner als 3 nm. 

In den nachfolgenden Beispielen und Vergleichsbeispielen bedeuten "Teil" "Gewichtsteil" und "%" "Gew-%" 

[Beispiele 1 bis 6, Vergleichsbeispiele 1 und 2] 



10 



15 



20 



Beispiel 1 

Beschichtungslosung fiir obere Magnetschicht 



Ferromagner.isches Melallpulver 
Fe/Co, Atom verhaltnis: 100/30 
Al/Fe, Atomverhaltnis: 7,7/100 
Y/Fe, Atomverhaltnis: 6,8/100 
He: 2 250 Oe 

Sbet : 45 m2 /g 

KristallitgroBe: 170 A 

Lange der langen Achse: 0,09 um 

Nadelfbrmigkeitsverhaltnis: 8 

C s : 156 emu/g 

Vinylchlorid-Polymer 

MR1 10 (hergestellt von Nippon Zeon Co., Ltd., Japan) 

Polyurethanharz A (gezeigt in Tabelle 1) 

a-Al 2 03 (inittlereTeilchengroBe: 0,15 um) 

RuB (mittlcrc TcilchcngroBc: 80 nm) 

Butylstearat 

Stearinsaure 

Methylethylketon 

Cyclohexanon 

Toluol 



TOOTeile 



lOTeile 

6 Teile 
5 Teile 
0,5 Teile 
1 Teil 
5 Teile 
90 Teile 
30 Teile 
60 Teile 



25 



30 



40 



45 



Beschichtungslosung fur untere Schicht 50 

Nicht-magnetisches Pulver, a-Fe 2 0 3 80 Teile 

Lange der langen Achse: 0, 1 5 um 
^bet* 52 m-/g 
pH: 8 

Klopfdichle: 0,8 55 

DBP (Mabsorption: 27 bis 38 ml/100 g 

Oberflachenbedeckungsverbindung: A1 2 0 3 , SiO> 

RuB ^ " 20 Teile 

MittlerePrimarteilchengroBe: 16 nm 

DPB-Olabsorption: 120 ml/100 g 60 
pH: 8,0 

S BET : 250 m 2 /g 
Fluchdger Gehalt: 1,5% 

Vinylchlorid-Polymer MR104, (hergestellt von Nippon 1 2 Teile 

Zeon Co., Ltd., Japan) - . i 6:> 

Polyurethanharz A (gezeigt in Tabelle 1) 5 Teile 

a-Al 2 0 3 (mitdere TeilchengroBe: 0,2 um) 1 Teil 
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Butylstearat 1 -p e j] 

Stearin saure \ Teil 

Mcthylcthylkcton ] qq Tcilc 

Cyclohexanon 50 Teile 

5 Toluol 50 Teile 



10 



Tabelle 1 
Polyurethanharz A 



Molekulargewicht: 36 000, Tg: 94°C 
Sf.ru ktur 



15 Hydriertes Bisphenol A 0,6 mol 

Polypropylenoxid-Addukt von Bisphenol A 03 mol 

Natriumsalz von Bis 2-hydroxyeihyl)-5-sulfoisophthalat 0,05 mol 

Diphenylmethandiisocyanat. (MDI) * 1 \o mol 

Trimethylolpropan o!o5 mol 

20 -S0 3 Na-Gruppe (6,0 x 10" 5 Aquivalente/g) 



Die obigen Zusammensetzungen der Beschichtungslosungen fur die obere Schicht und die untere Schicht wurden ent- 
sprecnend in einern offenen Mixer gemischt und dann mit einer Sandmuhle dispergiert. Zu jeder der resultierenden Di- 
spersionen wurden 5 Teile Polyisocyanat (Coronate L, hergestellt von Nippon Polyurethane Co., Ltd., Japan) hinzugeee- 
ben, ferner wurden 40 Teile eines LosungsmiUelgemisches aus Melhylethylketon und Cyclohexanon hinzugegeben Jede 
Losung wurde durch cincn Filter mit cincm mittlcrcn Porcndurchmcsscr von 1,0 um filtricrt, urn die Bcschichtuneslo- 
sung Fur die oberen und die unteren Schichten zu erhalten. 

Diese Beschichtungslosungen wurden gleichzeitig auf einen Polyethylennaphthalat-Trager mit einer Dicke von 
5,2 um und einem anthmeuschen Oberflachenmittenrauhwert von 0,001 um auf der Seite, auf der die Magnetschicht auf- 
getragen werden sollte, mehrfachbeschichtet. Die Beschichtungslosung der unteren Schicht wurde in einer trockenen 
Dicke von 1,5 fim aufgetragen, direkt danach wurde die Beschichtungslosung der oberen Magnetschicht auf die untere 
Schicht aufgetragen, um eine Magnetschicht mit einer Dicke von 0,13 um zu ergeben. Die magnetischen Pulver wurden 
mit einem Kobaltmagnet mit einer Magnetkraft von 5 000 G und einer Magnetspule nut einer Magnetkraft von 4 000 G 
onentien, wahrend beide Schichten noch naB waren. Nach dem Trocknen wurde die Beschichtung einer Kalanderbe- 
handlung mit Kalandem aus 7 Stufen, umfassend Metallwalzen und Epoxyharzwalzen, bei 100°C bei einer Geschwin- 
digkeit von 200 m/min unterzogen. Dann wurde eine Ruckseitenschicht mit einer Dicke von 0.5 um aufgetragen Die er- 
haltene Bahn wurde auf eine Breite von 6,35 mm zerschnitten, um ein DVC-Videoband herzustellen. 

40 Beispiel 2 

• D A y C -^ id ^° band wurde ™ d er gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer daB die folgenden ferromagne- 
tischen Metallpulver verwendet wurden. 
Ferromagnetisches Metallpulver: 100 Teile 



25 



30 



35 



45 

Fe/Co, Atomverhaltnis: 100/30 
Al/Fe, Atomverhaltnis: 10/100 
Si/Fe, Atomverhaltnis: 1/100 
Y/Fe, Atomverhaltnis: 6/100 
50 He: 2 150 Oe 

S BET : 49 m2 /g 
KristallitgroBe: 160 A 
Lange der langen Achse: 0,09 um 
Nadelformigkeitsverhaltnis: 7 
55 a s : 150 emu/g 



60 



Beispiel 3 



• DVC-Videcband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer daB die folgenden ferromagne- 
tiscnen Metallpulver verwendet wurden. 
Ferromagnetisches Metallpulver: 100 Teile 



Fe/Co, Atomverhaltnis: 100/30 
Al/Fe, Atomverhaltnis: 12/100 
65 Si/Fe, Atomverhaltnis: 0,5/100 
Y/Fe, Atomverhaltnis: 7/100 
He: 2 200 Oe 
Sbet : 50 m 2 /g 
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KristallitgroBe: 120 A 
Lange der langen Achse: 0,06 um 
Nadelformigkeitsverhaltnis: 6 
<J S : 140 emu/g 



Vergleichsbeispiel 1 



Ein DVC-Videoband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer daB die Dicke der Magnetschicht 
auf einen Wert. auBerhalb des Umfangs der vorliegenden Erfindung erhoht wurde. 

Vergleichsbeispiel 2 

Hin DVC-Videoband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer die Dicke der Magnetschicht. auf 
einen Wert auBerhalb des Umfangs der vorliegenden Erfindung erhoht wurde. 

Beispiel 4 



10 



15 



Ein DVC-Videoband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer die folgenden ferromagnetischen 
Metallpulver verwendet wurden. 

Ferromagnetisches Metallpulver: 100 Teile 20 

Fe/Co, Atomverhaltnis: 100/30 
Al/Fe, Atomverhaltnis: 10/100 
Y/Fe, Atomverhaltnis: 6/100 

He: 2 150 Oe 25 

S BET : 59 m 2 /g 

KristallitgroBe: 95 A 

Lange der langen Achse: 0,04 um 

Nadelformigkeitsverhaltnis: 4 

C s : 140 emu/g 30 

Beispiel 5 

Ein DVC-Videoband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer die folgenden ferromagnetischen 
Metallpulver verwendet wurden. 35 
Ferromagnetisches Metallpulver: 100 Teile 

Fe/Co, Atomverhaltnis: 100/30 
Al/Fe, Atomverhaltnis: 11/100 

Y/Fe, Atomverhaltnis: 5/100 40 

He: 2 150 Oe 

S BET : 48 m 2 /g 

KristallitgroBe: 180 A 

Lange der langen Achse: 0,08 um 

Nadelformigkeitsverhaltnis: 7 45 
o" s : 135 emu/g 

Beispiel 6 

Ein DVC-Videoband wurde in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 hergestellt, auBer daB das Polyurethanharz A in 50 
den oberen und unteren Schichten mit dem folgenden Polyurethanharz B ausgetauscht wurde. 

Polyurethanharz B 

Neopentylglykol/Caprolactonpolyol/MDI = 0,9/2,6/1 (1 x 10 -4 Aquivalente/g -S0 3 Na enthaltend) 55 

Die Eigenschaften des so erhaltenen magnetischen Aufzeichnungsmediums der Beispiele und Vergleichsbeispiele 
wurden gemaB den folgenden Verfahren gemessen. Die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 2 gezeigt. 

Auswertungsverfahren 60 

1 /2-Tb- Ausgangspegel 

Ein Camcorder DJ-1 (ein Produkt der Matsushita Electric Industrial Co., Ltd.) wurde auf Tb:BIT-Abstand modifiziert, 
und der Signalausgang wurde bei einer Frequenz von 1/2 Tb (21 MHz) gemessen. Der elektrische Aufzeichnungsstrom 65 
entsprach der Laufwerkssteuerung. Ein Referenzband "MTR1221 M fur DVC wurde als 0 dB herangezogen. Im allgemei- 
nen ist -1,0 dB oder mehr praktikabel, bevorzugt -0,5 dB oder mehr. 
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1/90-Tb-Ausgangspegel 

Ein Camcorder D J- 1 (ein Produkt der Matsushita Electric Industrial Co., Ltd.) wurde auf Tb:BIT-Abstand modifiziert, 
und der Signalausgang bei einer Frequenz von 1/90 Tb (464 MHz) wurde gemessen. Der elektrische Aufzeichnungs- 
5 strom entsprach der Laufwerkssteuerung. Das Referenzband "MTR1221 " fur D VC wurde als 0 dB herangezogen. Im all- 
gemeinen ist -1,0 dB oder mehr praktikabel, bevorzugt -0,5 dB oder mehr. 

1/75-Tb-Signal OAV (Uberschreibeigenschaften) 

10 Zuerst wurden Signale mit 1/75-Tb-Frequenz auf dem obigen modifizierten DJ-1- Camcorder aufgezeichnet. Dann 
wurden diese 1/75-Tb-Signale wiedergegeben, und der Ausgangspegel wurde gemessen. Dann wurde ein Uberschreiben 
unter Verwendung von Datensignalen durchgefiihrt-, und die nach Loschen verbleibenden 1/75-Tb-Signale wurden mit 
einem Spektrumanalysator gemessen. DieDifferenz zwischen den 1/75-Tb-Signalausgangen vor und nach derDatensi- 
gnalaufzeichnung wurden als O/W-Loschfaktor herangezogen. Die gleiche Messung wurde untcr Verwendung des Refe- 

15 renzbandes "MTR1221 M zur DVC- Verwendung durchgefuhrt, und die Differenz dazu wurde als 1/75-Tb-Signal O/W 
herangezogen. Im allgemeinen ist +1,0 dB oder weniger praktikabel, bevorzugt +0,5 dB oder weniger. 

Ra 

20 Der arithmetische Oberflachenmittenrauhwert wurde unter Verwendung eines digitalen optischen OberflachenmeBge- 
rates ("Profilometer", ein Produkt der WYKO) durch das Licht-Interferenzverfahren unter den Bedingungen eines 
Grenzwertes von 0,25 mm gemessen. 

He, Om, n 

25 

Die magnetischen Eigenschaften wurden parallel zur Orienlierungsrichtung unler Verwendung eines Magnetometers 
vom Probcnvibrationstyp (ein Produkt der Toci Kogyo K.K.) untcr cincm auBcrcn Magnctfcld von 10 kOc gemessen. 

30 



35 



40 



45 
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55 



60 



65 
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Die folgenden Sachverhalte sind aus Tabelle 2 ersichtlich: 
Beispiele 1 und2: Der Ausgangspegel und die Uberschreibeigenschaften sind ausgeglichen. Dieses sind erwunschte Bei- 
spiele. 
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Beispiel 3: Weil der I"I-Wert sich der oberen Grenze annahert, waren die Oberschreibeigenschaften von mittlerer Giite. 
Vergleichsbeispiel 1 : Weil der n-Wert die obere Grenze uberschritl, waren die Oberschreibeigenschaften minderwer- 
tig. 

Vergleichsbeispiel 2: Weil der ri-Wert niedriger als die untere Grenze war, war der 1/90 Ausgangspegel minderwerlig 
5 und der 1/2 lb- Ausg.-mgspegel von rnittierer Giite. 

Beispiel 4: Weil S m . : , des inagnelischen Pulvers den gewunschlen Bereich uberschritt, war die Oberflacheneigen- 
schafi des Aul/cichnungsniediunis minderwerlig, und der 1/2 Tb-Ausgangspegel und die Uberschreibeigenschaften wa- 
ren von milllcrer ( iuie 

Beispiel 5: Weil A.ts n s der Mauneischicht niedriger war als der gewunschte Bereich, waren der Ausgangspegel und 
10 die Uberschreiheujenwh.il icn von milllcrer Giite. 

Beispiel 6: Weil iL\ hinderhar/. durch Polyurethanharz B ersetzt war, war die Oberflacheeigenscbaft minderwertig, 
und der 1/2 Tb-AusiNinj!\pe$!el und die Uberschreibeigenschaften waren von mittlerer Giite. 

Deshalb k;inn tlnreh Reyulieren der magnetischen Kigenschaften FTinnerhalb des vorgeschriebenen Bereichs ein ma- 
gnetisches Aul/cLhr.unpsmedium erhaiten wcrden, das ausgezeichnete Uberschreibeigenschaften, Wiedergabeaus- 
15 gangspegel uml I.^ulbesiandigkcil aufweist. 



Bcispiele 7 bis 11 und Vergleichsbeispiele 3 bis 7 
Beispiel 7 

20 

1 i i/ctni agnetschicht-Beschichtungsldsung 

Feines ferromagneiiv licv Wt.>hpul\cr lOOTeile 
Fe/Co, Atom vernal 1 1 * in 
25 Al/Fe, Atomverhahniv s/\i 1 1 
Y/Fe, Atomverhaliniv twH** 
He: 2 250 Oe 

S BET : 45 m2/ g 
KristallitgroBe: 170 A 

30 TeilchengroBe (Durch ntcsscr der Linden Achsc): 0,09 
urn 

Nadelformigkeitsvcrhalims: S 
0 S : 156 emu/g 

Vinylchlorid-Copolyiner MR 1 10 (hergestcllt von Nip- 10 Teile 
35 pon Zeon Co., Ltd., Japan ) 

Polyurethanharz I JR-82(X) (hergesiclli von Toyobo Co., 6 Teile 
Ltd., Japan) 

a-Al 2 0 3 (mittlere TeilchengroBe: 0, 1 5 urn) 5 Teile 

RuB (mittlere TeilchengroBe: 0.8 pm) 0,5 Teile 

40 Butylstearat 1 Teil 

Stearinsaure 5 Teile 

Mcthylcthylkclon 90 Tcilc 

Cyclohexanon 30 Teile 

Toluol 60 Teile 

45 



Die obigen Beschichiungslosungszusammensetzungen wurden in einem offenen Kneter vermischt und dann mit mit 
einer Sandmiihle dispergicn. Zur resultierenden Dispersion wurden 5 Teile Polyisocyanat (Coronate L, hergestellt von 
Nippon Polyurethane Co., Lid., Japan) hinzugegeben, weiterhin wurden 40 Teile eine Losungsgemisches aus Methyle- 
50 thylketon und Cyclohexanon hin/.ugegeben. Die Losung wurde durch einen Filter mit einem mittleren Porendurchmesser 
von 1 um filtriert, um einc Besehichtungslosung zu erhaiten. 

Beschichtungslosung fur die untere Schicht (nicht-magnetische Schicht) 

55 Nicht-magnetisches Pulver, a-Fe 2 0 3 (Hamatit) 80 Teile 

Lange der langen Achse: 0,15 um 
S BET : 52 m 2 /g 
pH: 8 

Klopfdichte: 0,8 
60 DBP Olabsorption: 27 bis 38 ml/100 g 

Oberflachenbedeckungsverbindung: AUQ 3 , SiO> 

RuB ~ " " 20 Teile 

Mittlere PrimarteilchengroBe: 16 mu 

DPB-Olabsorption : 1 20 ml/ 1 00 g 
65 pH: 8,0 

S BET : 250 mVg 

Gehalt an fluchtigen Bestandteilen: 1,5% 
Vinylchlorid-Copolymer 
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MR104 (hergestellt von Nippon Zeon Co., Ltd., Japan) 12 Teile 

PoJyesierpolyurethanharz mit cyclischer Struktur und 5 Teile 
Pol yclhcr-Gruppc 

a-Al 2 0 3 (mit.tlere TeilchengroBe: 0,2 um) 1 Teil 

Butylstearat. \ Xeil 

Stearinsaure 1 Teil 

Methy lethylketon 1 00 Teile 

Cyclohexanon 50 Teile 

Toluol 50 Teile 
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Die obigen Zusanimensetzungen fur die Beschichtungslosung der unteren Schicht wurden in einem offenen Kneter 
vernuschl. und dann mil einer Sandmuhle dispergiert. 5 Teile Polyisocyanat (Coronate L, hergestellt. von Nippon Poly- 
urethane Co., Ltd., Japan) wurden zur resultierende Dispersionslosung der unteren Schicht hinzugegeben, und dann wur- 
den 40 Teile eines Losungsgemisches aus Methylethylketon und Cyclohexanon zur Dispersionslosung hinzugegeben. 15 
Die Losung wurde durch einen Filter mit einem mittleren Porendurchmesser mit 1 urn filtriert, urn eine Beschichtungs- 
losung fur die untere Beschichtung zu erhalten. 

Diese Beschichtungslosungen wurden gleichzeilig als Mehrfachschicht auf einen Polyethylennaphthalat-Trager mit 
ciner Dicke von 5,2 urn und einem arithmetischen Obei^achenmittenrauhwert von 0,001 um auf der Seite, auf die eine 
Magnetschicht aufgetragen werden sollte, aufgetragen. Die Beschichtungslosung der unteren Schicht wurde mit einer 20 
trockenen Dicke von 1,5 um aufgetragen, und direkt danach wurde die Beschichtungslosung der oberen Magnetschicht 
auf die untere Schicht aufgetragen, um die Magnetschicht mit einer Dicke von 1,5 um zu ergeben. Die magnetischen Pul- 
ver wurden mit einem Kobaltmagnet mit einer Magnetstarke von 5 000 G und einer Magnetspule mit einer Magnetstarke 
von 4 000 G onentiert, wahrend beide Schichten noch naB waren. Nach dem Trocknen wurde die aufgetragene Schicht 
einer Kalanderbehandlung mit Kalandern in sieben Stufen, umfassend Metallwalzen und Epoxyharzwalzen, bei 100°C 25 
bei einer Geschwindigkeil von 200 in/inin unterzogen. Dann wurde eine Ruckseitenschicht mil einer Dicke von 0,5 um 
aufgetragen. Die crhaltcnc Bahn wurde auf cine Brcitc von 6,35 mm geschnitten, um cin DVC- Vidcoband hcrzustdlcn. 
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Beispiele 8 bis 11 und Vergleichsbeispiele 3 bis 7 

Videobander wurden in der gleichen Weise wie in Beispiel 7 hergestellt, auBer daB die Bedingungen wie in Tabelle 3 
gezeigt verandert wurden. 

Jedes Videoband in den Beispieien 7 bis 11 und den Vergleichsbeispielen 3 bis 7 wurde auf die nachfolgenden Eigen- 
schaften untersucht. Die MeBverfahren sind wie folgt. 

Auswertungsverfahren 

1 12 Tb- Ausgangspegel: 
Ausgewertet in der gleichen Weise wie in Beispiel 1. 
l/2Tb-CNR: 

Die 1/2 Tb-Signal-Frequenz wurde durch den vorgeschriebenen elektrischen Aufzeichnungsstrom aufgezeichnet. Dann 
wurden das Gesamtrauschen und das Verstarkerrauschen bei 2/1 Tb-Signal- Ausgangspegel, 1/2,25 Tb-Frequenz und 
1/1,8 Tb-Frequenzgemessen. Die Messungen wurden alle mit einer Auflosungsbreite von 30 kHz durchgefuhrt. Die De- 
finition des Bandrauschens ist wie folgt. 

N B and = (N t o t 2 -N 2)1/2 ^ 

N 101 = (N I01 1 +N lo! y- 

Njo, 1 : Gesamtrauschen bei 1/2,25 Tb-Frequenz 
N lot 2 : Gesamtrauschen bei 1/1,8 Tb-Frequenz 
N amp : Verstarkerrauschen bei 1/2 Tb-Frequenz 

Das Verhaltnis des 1/2 Tb-Ausgangspegels zu N Batld wird als C/N-Verhaltnis (CNR) und das Referenzband "MTR1221" 
zur DVC-Verwendung als 0 dB herangezogen. 
Werte von -2 dB oder mehr sind akzeptabel. 
1/75 Tb O/W (Uberschreibeigenschaften): 
Ausgewertet in der gleichen Weise wie in Beispiel 1. 
1/4 Tb O/W: 

Zuerst wurden Signale bei 1/4 'IVFrequenz auf dem obigen modifizierten DJ-1- Camcorder aufgezeichneL Dann wurden 
diese 1/4 Tb-Signale wiedergegeben, und der Ausgangspegel wurde gemessen. Dann wurde ein Uberschreiben unter 
Verwendung von Datensignalen durchgefuhrt, und das nach Loschen zuruckbleibende 1/4 Tb-Signal wurde mit einem 
Spektrurnanalysator gemessen. Die Differenz zwischen den 1/4 Tb-Signal- Ausgangspegeln vor und nach der Datensi- 
gnalaufzeichnung wurde als 0/W-Tx>schungsfaktor herangezogen. Die gleiche Messung wurde unter Verwendung des 60 
Referenzbandes "MTRmi" zur DVC-Verwendung durchgefuhrt, und die Differenz dazu wurde als 1/4 Tb O/W heran- 
gezogen. 

Werte von +2 dB oder mehr sind akzeptabel. 
He, <I>m, IT: 

Die Auswertungen wurden in der gleichen Weise wie in Beispiel 1 durchgefuhrt. 

Die Ergebnisse der Auswertungen der obigen Eigenschaften jedes Videobandes in den Beispieien 7 bis 11 und in den 
Vergleichsbeispielen 3 bis 7 sind in der nachfolgenden Tabelle 3 gezeigt. 
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Es ist aus den Ergebnissen in Tabelle 3 deutlich ersichtlich, daB die Proben, in denen II innerhalb des Bereiches von 100 
bis 1 60 ist, in denen die ferromagnetischen Metalipulver Fe als Hauptkomponente mit einer Lange der langen Achse von 
0,05 bis 0,13 um und einer Kristallitgrofie von 80 bis 200 A umfassen, in denen die Dicke der Magnetschicht 0,05 bis 
0,5 um betragt und SFD innerhalb der Maschinenrichtungsebene 0,41 oder weniger ist, ausgezeichnete Uberschreibei- 
genschaften und Wiedergabeausgangspegel und geringes Rauschen aufweisen. 

Beispiele 12 bis 19, Referenzbeispiele 1 bis 7 und Vergleichsbeispiele 8 und 9 

Beschichtungslosung der unteren Schicht (nicht-rnagnetisch): 



(Beschichtungszusamrnensetzung A) 

Nicht-magnetisches Pulver, a-Fe 2 03 (Hamatit) 80 Teile 

Lange der langen Achse: 0,15 um 
S BET : 52 m 2 /g 
pH: 9 

Klopfdichte: 0,8 

Oberflachenbedeckungsverbindung: AUO3, SiO> 

RuB 20 Teile 

Mittlere PrimarteilchengroBe: 16 mjj 

DPB-Olabsorption: 80 nil/100 g 

pH: 8,0 

S BE t: 250 m 2 /g 

Gehalt an rliichtigen Bestandteilen: 1,5% 
Vi ny lchlorid-Copoly mer 

MR104 (hergestelli von Nippon Zeon Co., Ltd., Japan) 12 Teile 
Polyurethan (siehe Tabelle 5) 

a-Al 2 0 3 (mittlere TeilchengroBe: 0,2 pm) 1 Teil 

Butyfstearat 1 Teil 

Stearinsaure 1 Teil 

Methylethylketon 1 00 Teile 

Cyclohexanon 50 Teile 

Toluol 50 Teile 



Beschichtungslosung der unteren Schicht (nicht-magnetisch): 
(Beschichtungszusamrnensetzung B) 

Nicht-magnetisches Pulver, TiO 2 (Titanoxid) 80 Teile 

MitLlere PrimarteilchengroBe: 0,02 um 
S BET : 70 m 2 /g 
pH: 7 

Klopfdichte: 0.8 

Oberflachenbedeckungsverbindung: Al->0 3 , Si0 2 

RuB ~ ^ 20 Teile 

Mittlere PrimarteilchengroBe: 16 mu 

DPB-Olabsorption: 80 ml/100 g 

pH: 8,0 

S BbT :250 rn2/g 

Gehalt an fluchtigen Bestandteilen: 1,5% 
Viny lchlorid-Copoly mer 

MR 104 (hergesteilt von Nippon Zeon Co., Ltd., Japan) 12 Teile 
Polyurethan (siehe Tabelle 5) 

a-Al 2 0 3 (mittlere TeilchengroBe: 0,2 um) 1 Teil 

Butyrstearat 1 Teil 

Stearinsaure 1 Teil 

Methylethylketon 1 00 Teile 

Cyclohexanon 50 Teile 

Toluol 50 Teile 



Magnetische Beschichtungslosung (Magnetschicht): 

Feines ferromagnetisches Metalipulver A bis E wie in 100 Teile 
Tabelle 4 

Viny lchlorid-Copoly mer 

(MR 1 10 hergestelli von Nippon Zeon Co., Ltd., Japan) 
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Polyesterpolyurethanharz (siehe Tabelle 5) A und B wie 



in Tabelle 5 

a-Al 2 0 3 (mittlcrc TcilchcngroBc: 0,15 urn) 5 Tcilc 

RuB (mittlere TeilchengroBe: 0,08 pm) 0,5 Teile 

Butylstearat 1 Teil 

Stearinsaure 5 Teile 

Methylethylketon 90 Teile 

Cyclohexanon 30 Teile 

Toluo1 60 Teile 



Tabelle 4 



Magne t i s che Zu s ammen s e t z ung 


A 


B 


C 


D 


E 


Co/Fe Atom-% 


20, 0 


28,5 


30,2 


29,5 


30,1 


Ni/Fe Atom-% 




U , 1> 


0, 1> 


0, 1> 


0,1> 


Al/Fe Atom-% 


10, 0 


7,0 


11,2 


7,0 


7,2 


Y/Fe Atom-% 


4,8 


6,2 


6,5 


8,1 


8,31 


Si/Fe Atom-% 


1,5 


0, 1> 


0,1> 


0, 13 


0,13 


He (Oe) 


1 900 


2 100 


2 230 


2 390 


2 480 


G s (emu/g) 


133 


157 


137 


148 


148 


s bet (m 2 /g) 


48 


41 


56 


48 


49 


KristallitgroSe (A) 


163 


160 » 


182 


145 


145 


Lange der langen Achse (pm) 


0,10 


0,08 


0,08 


0, 08 


0,08 


Achsenverhal tni s (Nadel- 
f ormigkei tsverhal tnis ) 


5 


4 


4 


5 


5 



Tabelle 5 

A. Molekulargewicht: 36 000, Tg: 94° C 

Hydriertes Bisphenol A 0,6 mol 

Polypropylenoxid-Addukt von Bisphenol A 03 mol 
Natriumsalz von Bis(2-hydroxyemyl)-5-sulfoisophtha- 0,05 mol 
lat 

Diphenylmethandiisocyanat 1 ,0 mol 

Trimethylolpropan 0^05 mol 
-SO^Na-Gruppe (6,0 x 10" 5 Aquivalente/g) 

B . Molekulargewicht: 40 000, Tg: 64° C 

Neopentylglykol 30 mol 

Cyclohexandirnethanol 0,7 mol 

Hydroxypivalinsaure 0^8 mol 

Phthalsaure 4^4 mol 

Diphenylmethandiisocyanat 1 £ mol 
-S0 3 Na-Gruppe (6,0 x 10' 5 Aquivalente/g) 



Die obigen Zusammensetzungen der Beschichtungslosungen fur die untere Beschichtung und die obere Magnet- 
scnicht wurden jeweils in einem offenen Kneter vermischt und dann mit einer Sandmuhle dispergiert. Zu jeder resulue- 
renden Dispersion wurden 5 Teile Polyisocyanat (Coronate L, hergestellt von Nippon Polvurethane Co., Ltd , Japan) hin- 
zugegeben und ferner wurden 40 Teile eines Losungsgemisches aus Methylethylketon und Cyclohexanon hinzugeee- 
ben. Jede Losung wurde durch einen Filter mit einem mitderen Porendurchmesser mit 1 urn filtriert, urn die Beschich- 
tungslosungen fur die untere Beschichtung und die obere Magnetschicht zu erhalten 
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In den Referenzbeispielen 1 bis 4 wurden die gleichen Vinylchloridharze, Urethanharze und Harter zur oberen Ma- 
gnetschicht und zur unteren Beschichtung hinzugegeben. In den Beispielen 12 bis 18, den Referenzbeispielen 5 und 6 
und den Vergleichsbeispielen 8 und 9 wurden ein Urethanharz und ein Harter zur oberen Magnetschicht hinzugegeben, 
und ein Vinylchloridharz, ein Urethanharz und ein Harter wurden zur unteren nicht-magnetischen Schicht hinzugegeben. 
5 Diese Beschichtungslosungen wurden gleichzeitig als Mehrfachschicht auf einen Polyethylennaphthalat-Trager rait ei- 
ner Dicke von 5,0 urn und einem arithmetischen Oberflachenmittenrauhwert von 0,002 um auf der Seite, auf die die Ma- 
gnetschichten aufgetragen werden sollten, aufgetragen. Die Beschichtungsldsung der unteren Schicht. wurde mit einer 
trockenen Dicke von 1,2 urn aufgetragen, und direkl danach wurden die Beschichtungslosungen der oberen Magnet- 
schicht auf die untere Schicht autgetragen, um die Magnetschicht rait einer Dicke von 0,03, 0,12 bzw. 0,3 um zu ergeben. 

io Die magneuschen Pulver wurden mit einem Kobaltmagnet mit einer Magnetstarke von 6 000 G und einer Magnetspule 
mit einer Magnetstarke von 5 000 G orienuert, wahrend beide Schichten noch naB waren. Nach dem Trocknen wurde die 
aufgetragene Schicht einer Kalanderbehandlung mit Kalandern in 7 Stufen, umfassend Metaliwalzen, bei 90°C mit einer 
Geschwindigkeit von 200 m/min unterzogen. Dann wurde eine Rucksei ten schicht mit einer Dicke von 0 ? 5 um aufgetra- 
gen. Die erhaltene Bahn wurde auf eine Breite von 8 mm zerschnitten. Die Magnetschichtoberflache der so erhaltenen 

is Bahn wurde mit einer Bandreinigungsmaschine nut einem Vliesgewebe und einer gegen die Bandoberflache in einem 
spitzen Winkel gedriickten Saphirklinge, welche an eine Maschine mit Zufuhr- und Aufwickelelement fur das geschnit- 
tene Produkt angeschiossen war, gereinigt. Auf diese Weise wurde ein 8-mm-DVC-Videoband hergesteilt. 

Ein Schleifband wurde an den obigen Reinigungsapparat angeschiossen, so daB es die Magnetschichtoberflache be- 
riihrte, und das gleiche Band wurde noch 10-mal gereinigt, um den Binder auf der Bandoberflache zu entfemen. Im Re- 

20 ferenzbeispiel 7 wurde das Band aus Referenzbeispiel 3 und in Beispiel 19 das Band aus Referenzbeispiel 4 verwendet. 
Die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 6 gezeigt. Die Auswertungsverfahren sind wie folgt. 

Auswertungsverfahren 

25 Dicke der Magnetschicht 

Die Probe mit cincr Dicke von ctwa 0,1 um wurde mit einem Diamantschncidcr in der Maschincnrichtung des magnc- 
tischen Mediums ausgeschnitten, mit einem Elektronenmikroskop vom Iransmissionstyp und 30000-facher Vergrofie- 
rung beobachtet und photographiert. Die DruckgroBe der Photographie war A4 (d. h. 21,0 cm x 29,7 cm). Die Erfinder 

30 achteten auf den Unterschied der Formen der ferromagnetischen Pulver und der nicht-magnetischen Pulver der Magnet- 
schicht und der nichtmagnetischen Schicht und markierten die Grenzflache und die Oberflache der Magnetschicht nach 
visueller Beurteilung schwarz. Danach wurde die Lange der markierten Linien durch ein Bildverarbeitungsgerat 
"IBAS2" (hergesteilt von Zeiss) gemessen. Die Messung wurde uber eine Lange von 21 cm der Probenphotographie bei 
willkurlichen MeBpunkten durchgefuhrt. Der Mittelwert der einfachen Addition der gemessenen Werte wurde als Dicke 

35 der Magnetschicht genommen. 

Oberflachenrauheit Ra der Magnetschicht 

Ra einer Flache von etwa 250 nm x 250 nm wurde mit einem dreidimensionaien Lichtinterferenz-RauheitsmeBgerat 
40 "TOP03D" (ein Produkt der WYKO, Arizona, USA) nach dem MIRAU- Verfahren gemessen. Die Wellenlange der Mes- 
sung betrug 650 nm, und spharische Kompensation und zylindrische Kompensation wurden eingesetzt. 

Elektromagnetische Eigenschaften 

45 Ausgangspegel der Ausgangswellenlange 0,488 um 

Der Ausgangspegel wurde bei einer relativen Geschwindigkeit von 10,2 m/s unter Verwendung des Referenz-ME- 
Bandes der Fuji Photo Film Co., Ltd. und einem auBeren Trommeltester gemessen. Ein Fe-Kopf wurde verwendet, und 
Bs betrug 1,5T. Der Wert wurde aufgezeichnet und mit einem wie nachfolgend definierten optimalen elektrischen Auf- 
50 zeichnungsstrom wiedergegeben. 

Der Ausgangspegel der Aufzeichnungsweilenlange 0,488 um liegt bevorzugt im Bereich von -2 dB bis +2 dB. 

Uberschreib-Loschfaktor 

55 Rechteckwellensignale der Aufzeichnungsweilenlange 22 um wurden unter Verwendung eines auBeren Trommelte- 
sters aufgezeichnet, der Ausgangspegel wurde wiedergegeben und gemessen. Die Rechteckwellensignale der Aufzeich- 
nungsweilenlange 0,488 um wurden darauf aufgezeichnet und wiedergegeben, und der Ausgangspegel der Aufzeich- 
nungsweilenlange 22 um wurde mit einem Spektrumanalysator gelesen. Das Verhaltnis des Ausgangspegels der WeUen- 
lange 22 um vor und nach der Uberschreibaufzeichnung wurden als Uberschreib-Loschfaktor genommen. -20 dB oder 

60 weniger ist bevorzugt als Absolutwen. 

Kopfkorrosion 

Die Magnetschicht wurde mit einem Probekorper, der durch Aufdampfen eines Permalloy-Films auf eine PET-Basis 
65 hergesteilt wurde, in Beruhrung gebracht und in einer Umgebung von 60°C und 90% relauver Luftfeuchte fur eine Wo- 
che gelagert, und die Korrosion des aufgedampften Permalloy-Films wurde ausgewertet. Die Auswertung wurde durch 
visuelle Beobachtung unter Verwendung eines Mikroskops mit 50-facher VergroBerung in drei Stufen von G: keine Ein- 
fressung. M: Bildung einer Einfressung und B: 2 oder mehr Einfressungen durchgefuhrt. 
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Laufbestandigkeit 

Unter Bedingungen von 23°C und 70% relativer Luftfeuchte und unter Verwendung von zehn 8-mm-Videogeraten 
FUJIX8 (ein Produkt der Fuji Photo Film Co., Ltd.) wurde ein Band jeweils 100-mal durchlaufen gelassen. Die Reduk- 
tion des Ausgangspegels und die Fleckenbildung innerhalb des Gerates nach dem Durchlaufen wurden ausgewertet. 5 

G: Die Reduktion des Ausgangspegels betrug weniger als 3 dB, und Fleckenbildung auf keinem Teil der Laufwerk- 
platte wurde mit dem Auge beobachtet. 

M: Die Reduktion des Ausgangspegels betrug weniger als 3 dB, aber es wurde betrachtliche Fleckenbildung auf je- 
dem Teil auf der Laurwerkplatte mit. dem Auge beobachtet. 

B: Die Reduktion des Ausgangspegels betrug 3 dB oder mehr. to 

Chlormenge auf der Oberflache/Eisenmenge auf der Oberflache 
Auswertung unter Verwendung von ESCA (PHISGO-Typs, hergestellt von O-Co.) unter den folgenden Bedingungen: 

MeBbedingungen 



15 



Mg- ANODE: 300 W, DurchrluBenergie: 100 eV 
CI Is, Nls, Fe2p3/2 Peaks wurden detailliert gescannt 

Rachenintensitatsverhaltnis jedes Peaks wurde durch Cl/Fe und N/Fe ausgedruckt. 20 
MeBzeit: etwa 10 Minuten. 
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Tabelle 6 



5 




Ref . - 
bsp. 1 


Ref .- 
bsp. 2 


Bsp. 
12 


Bsp. 
13 


Ref . - 
bsp. 3 




Magnet iscnes Fiij.ver 


T> 
13 


o 




r> 

■O 




10 


Vinylchlorid-Gehalt in 
der Magnetschicht (Gew.- 

Ton 1 o \ 

lei. XC / 


17 


12 


0 


0 


17 


15 


Art des Urethans in der 
Marmpf schicht 


A 


A 


A 


A 


A 


20 


Urethan-Gehalt in der 

MarmohenVii r«Vi t~ / flaw 

Teile) 


7 


7 


- 19 


12 


7 


25 


Zusaimnensetzuiig der 
unteren Schiclit 




R 
Jo 








30 


t" o rlor Mflrmofcrhi f*Vi t~ 
Ul ' — JN-tr UlCL 1-ld.y lie: O O i.1 X L- 

(Vun) 


0 , 13 


0 , 15 


0 , 12 


0, 12 


0 , 14 




Koerzitivkxaf t der 
Magnetschicht (Oe) 


2110 


2095 


2100 


2120 


2120 


35 


fluSdichte (Oin) (G-cm) 


0 , 055 


0, 062 


0, 054 


0, 058 


0, 053 


40 
45 


n 


116 


129,9 


113 


123 


112,3 


Ausgangspegel der Auf-. 
z e i chnung s we 1 1 en 1 ange 
0,5 jxm (dB) 


-1,8 


-1,5 


-1,2 


-0,7 


-1,3 


O/W-Loschfaktor (dB) 


-25, 5 


-24, 2 


-26,0 


-26,4 


-24,3 




C 1 / Fe - Verha 1 tn i s 


0,82 


0,34 


0,14 


0,16 


0,78 


50 


Kopf f leckenbi Idung 


B 


M 


G 


G 


B 




Kopf Icorrosion 


B 


M 


G 


G 


B 



55 



60 



65 
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Tabelle 6 (Fortsetzung) 





Ref . - 
bsp. 4 


Bsp . 
14 


Bsp. 
15 


Bsp. 
16 


Ref . - 
bsp . 5 


Magneci scries Jruiver 


-a 

Sj 


B 


3 




B 


Viny lchlor id-Gehal t in 
der Magnet schicht (Gew.- 


12 


0 


0 


0 


0 


Art des Urethans in der 
Magneu s cm cnu 


A 


A 


A 


B 


A 


Urethan-Gehalt in der 
Magnet schicht (Gew . - 
Teile) 


7 


19 


12 


12 


12 


Zusammensetzung der 
unteren Schicht 


A 










DicKe der Magnetschicht 
(ym) 








0 13 

V , -1- J 


0 , 03 


Koerzitivkraf t der 
Magnetschicht (Oe) 


2100 


2110 


2110 


2120 


2080 


Magnetische Sattigungs— 
fluSdichte (Om) (G'cm) 


U / U jj 








0 , 053 


n 


116 


120 


128,7 


114,5 


110 


Ausgangspegel der Auf- 
z e i chnungswe 1 1 en 1 ange 
0,5 ]om (dB) 


-lr 1 


-0,8 


-0,4 


-0,9 


-2,7 


O/W-Loschfaktor (dB) 


-23,3 


-26,2 


-25,8 


-25,2 


-29, 3 


CI/ Fe- Vernal tn i s 


0, 65 


0,21 


0,13 


0,21 


0,15 


Kopf f 1 eckenbi ldung 


M 


G 


G 


G 


G 


Kopf korros ion 


M 


G 


G 


G 


G 
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TabeUe 6 (Fortsetzung) 



5 




Vgl . - 
bsp. 8 


Vgl 

bsp. 9 


Bsp . 
17 


Bsp . 
18 


Ref 

bsp. 6 




Magnetisches Pulver 


B 


A 


C 


D 


E 


10 


Vinylchlorid-Gehalt in 
der Magnetschicht (Gew.- 
Teile) 


0 


0 


0 


0 


0 


15 


Art des Urethans in der 
Magne t s ch i ch t 


A 


A 


A 


A 


A 


20 


Urethan-Gehalt in der 
Magnetschicht (Gew.- 
Teile) 


12 


12 


12 


12 


12 


25 


Zus aimnens e t zung der 
unteren Schicht . . 


A 


A 


A 


A 


A 




Dicke der Magnetschicht 


0,32 


0 , 11 


0 , 13 


0 , 13 


0, 14 




KoerzitivJcraf t der 
Magnetschicht (Oe) 


2130 


1920 


2280 


2400 


2480 


35 


Magnetische Sattigungs- 


0, 13 


0, 048 


0,058 


0,058 


0,052 




rr 


"5 '7*7 
All 


Q ~> 




TOO 

13 9 


129 


40 
45 


i_x o y ca.1 iy b Ucy til. Ucl riU.1. — 

z e i chnungswe 1 1 en lange 
0,5 pin (dB) 






+ U , A 


, r\ a 

+ U , 4 


0 , D 




O/W-LdschfaJctor (dB) 


-19,5 


-28,6 


-24,3 


-22,0 


-19 , 8 




CI/ Fe- Vernal tni s 


0,18 


0,17 


0,17 


0,23 


0,19 


50 


Kopf f leckenbi Idung 


G 


G 


G 


G 


G 




Kopf korrosion 


G 


G 


G 


G 


G 



55 



60 
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Tabelle 6 (Fortsetzung) 





Ref . -bsp . 7 


Bsp. 19 


Magnetisches Pulver 


B 


B 


v xny icnior i a * L-ona l _ in der 
Magnetschich: (Gew. -Teile) 


17 


12 


Art des Urethans in der 
Magnetschich:: 


A 


A 


Urethan-Gchal t in der 
Magnet s ch i c h . ' ~»v . -Te i 1 e ) 


7 


7 


Zusammens e ::ur; J o r ur/.eren 
Schicht 


A 


A 


Dicke der Magnctscnich; (urn) 


0 , 14 




Koer zi tivkraf t der 
Magnetschicht (Oe) 


2120 


2100 


jxiayxieu iscne oactigungs- 
fluSdichte (0m) (G*cm) 


0 , 053 


0,055 


n 


lip 

-L. A. £. 


lib 


Ausgangspegel der Auf- 
zeichnungswellenlange 0,5 um 
(dB) 




~1 / 1 


0/W-L6schfaktor (dB) 


-24,3 


-23,3 


Cl/Fe-Verhaltnis 


0,58 


0,28 


Kop f f 1 e ckenb i 1 dung 


M 


G 


Kopfkorrosion 


M 


G 



Ein magnetisches Aul/.cichnungsniedium, das Aufzeichnungen mit hoher Dichte liefem kann und ausgezeichnete 
Uberschreibeigenschaftcn, Launbcslandigkeit und Korrosionsbestandigkeit besitzt, kann durch Bilden einer extrem diin- 
nen Magnetschicht, die ferromagnetischc feine Pulver enthalt, und Reduktion des Chlor-Gehalts auf der Oberflache er- 
halten werden. 

Obwohl die Erfindung im Detail und unter Bezug auf spezielle Beispiele beschrieben wurde, wird es dem Fachmann 
ersichthch sem, daB unterschiedliche Anderungen und Modifikationen daran vorgenommen werden konnen, ohne von 
inrem Umrang abzuweichen. 

Patentanspruche 

1 Bandartiges magnetisches Auf7.eichnungsmedium, das einen Trager mit. einer darauf aufgebrachten Magnet- 
schicht, umfassend ein in einem Binder dispergiertes ferromagnetisches Metallpulver, umfaBu worm die Magnet- 
schicht em Produkt n der Koerzitivkraft He (Oe) innerhalb der Maschinenrichtung des Bandes und des Magnetflus- 
ses Om (G ■ cm) von 100 bis 160 aufweist. " 

2. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1 , worin das ferromagnetische Metallpulver 
erne spezifische Oberflache S BET , gemessen mit dem BET- Verfahren, von 30 m 2 /g bis weniger als 50 m 2 /g und eine 
Satugungsmagnetisierung a s von 140 bis 170 emu/g aufweist. 

3. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin die Koerzitivkraft He des ferroma- 
gnetischen Metallpulvers von 1 950 bis 2 750 Oe betragt. 
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4. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin das ferromagnetische Metallpulver 
Fe als Hauptkomponente umfaBt und 10 bis 40 Atom-% Co, 2 bis 20 Atom-% Al und 1 bis 15 Atom-% Y, jeweiis 
bezogen auf Fe, enthalt. 

5. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin die Magnetschicht eine Dicke von 
0,05 bis 0,3 urn, eine Koerzitivkraft He von 2 000 bis 2 400 Oe, eine Sattigungsmagnetisierung von 0,03 bis 0,13 
G • cm und eine Verhaltnis der Chiormenge auf der Oberflache zur Fe-Menge auf der Oberflache von 0,3 oder we- 
niger aufweist. 

6. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin eine nicht-magnetische Schicht, 
die anorganische Pulver enthalt, z wise hen dem Trager und der Magnetschicht angebracht ist. 

7. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin das ferromagnetische Metallpulver 
eine Lange der langen Achse von 0,05 bis 0,13 urn und eine KristallitgrdBe von 80 bis 200 A aufweist und die Dicke 
der Magnetschicht 0,05 bis 0,5 um und SFD in der Maschinenrichtung 0,41 oder weniger betragt. 

8. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin der Binder ein Polyurethanharz 
enthalt, das eine cyclische Kohlenwasserstoff-Gruppe und eine Etherbindung enthalt. 

9. Bandartiges magnetisches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin die Magnetschicht zusatzlich we- 
nigstens ein Schleifmittel, ausgewahlt aus a-Aluminiumoxid, Chromoxid, a-Eisenoxid und kunsdichem Diamant, 
enthalt. 

10. Bandartiges magnedsches Aufzeichnungsmedium gemaB Anspruch 1, worin eine Ruckseitenschicht, umfas- 
send einen Binder rnit darin dispergierten anorganischen Teilchen, auf der Oberflache des Tragers aufgebracht ist, 
die der mit der Magnetschicht beschichteten Seite gegentiberliegt. 



